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RESUMO

Este trabalho tem o objetivo de avaliar a viabilidade, em termos de desempenho
térmico, de placas ceramicas com a insercdo de 8% de aerogel sintetizado pelo
meétodo sol-gel a pressdo ambiente. O aerogel, apos sintetizado, foi caracterizado
guimicamente pela espectroscopia de infravermelho e fisicamente pela Teoria da
Adsorcéo Multimolecular — BET. Foram produzidas quatro formulacdes de placas
ceramicas: uma composta por 100% argila vermelha, outra formada por 92% argila
vermelha e 8% aerogel, uma terceira constituida por 100% argila branca e uma ultima
contendo 92% argila branca e 8% aerogel. As placas ceramicas foram fabricadas
mediante 0 seguinte processo: moagem via seca, conformagdo por prensagem
uniaxial a 15 MPa, secagem de 48 horas e monoqueima a 950°C, 1100°C e 1300°C.
Apos produzidas, estas foram caracterizadas em termos mecéanicos através do ensaio
de resisténcia a flexdo em trés pontos. As amostras que atingiram o minimo requerido
pela normativa vigente para esta propriedade, foram caracterizadas quimica, fisica e
termicamente, as demais foram descartadas do estudo. A caracterizacdo quimica foi
realizada através da analise de difracdo de raios X. A caracterizacdo fisica foi
assegurada pelos ensaios de microscopia eletronica de varredura — MEV, absorcéo
de 4gua, porosidade aparente, densidade aparente, retracdo linear de queima e perda
de massa ao fogo. A caracterizacdo térmica se deu pelo ensaio de condutividade
térmica. Os resultados indicaram que o aerogel sintetizado a pressdo ambiente nédo
apresenta reprodutibilidade. A sintese demonstrou éxito em termos quimicos e fisicos,
confirmado pelas bandas de grupamento silanol, siloxano e metil silano e pela
classificacdo mesoporosa, respectivamente. As placas com argila branca
demonstraram resisténcia mecéanica satisfatoria, ja as de base vermelha néo atingiram
0 minimo exigido pela norma brasileira. A adicdo de aerogel nas ceramicas de base
branca aumentou em 20,68% a absor¢do de agua, 12,61% a porosidade aparente,
6,85% a retracédo de queima e 8,77% a perda de massa ao fogo e reduziu em 17,41%
a resisténcia a flexao, 14,70% a densidade aparente e 7,85% a condutividade térmica.
Logo, a insercdo de 8% aerogel em placas ceramicas € invidvel em termos de

desempenho térmico dados os elevados custos para a produgéo do aerogel.

Palavras-Chave: desempenho térmico, placas ceramicas, aerogel.



ABSTRACT

This work has the objective of evaluating the thermal performance of ceramic plates
with the insertion of 8% of airgel synthesized by the sol-gel method at ambient
pressure. The airgel, after being synthesized, was chemically characterized by infrared
spectroscopy and physically by the Multimolecular Adsorption Theory - BET. Four
ceramic plate formulations were made: one composed of 100% red clay, the other
composed of 92% red clay and 8% aerogel, a third consisting of 100% white clay and
one containing 92% white clay and 8% aerogel. The ceramic plates were manufactured
by the following process: dry milling, uniaxial pressing forming at 15 MPa, 48 hour
drying and monocoima at 950°C, 1100°C and 1300°C. After being produced, these
were characterized mechanically by the three-point flexural strength test. The samples
that reached the minimum required by current regulations for this property were
characterized chemically, physically and thermally, the others were discarded from the
study. The chemical characterization was carried out by X - ray diffraction analysis.
The physical characterization was ensured by scanning electron microscopy (SEM),
water absorption, apparent porosity, apparent density, linear burning retraction and fire
mass loss. The thermal characterization was carried out by the thermal conductivity
test. The results indicated that airgel synthesized at ambient pressure does not show
reproducibility. The synthesis demonstrated chemical and physical success, confirmed
by the silanol, siloxane and methyl silane grouping bands and the mesoporous
classification, respectively. The plates with white clay showed satisfactory mechanical
resistance, while the red ones did not reach the minimum required by the Brazilian
standard. The addition of airgel in the white base ceramics increased water absorption
by 20.68%, the apparent porosity by 12.61%, the burning retraction by 6.85% and the
loss of mass by fire by 8.77%. 17.41% the flexural strength, 14.70% the apparent
density and 7.85% the thermal conductivity. Therefore, the insertion of 8% airgel in
ceramic plates is not feasible in terms of thermal performance given the high costs for

the production of airgel.

Key words: thermal performance, ceramic plates, airgel.
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1 INTRODUCAO

O consumo de energia elétrica no Brasil tem crescido progressivamente nos
ultimos anos. Segundo dados da Empresa de Pesquisa Energética — EPE, no ano de
2016, este chegou a aproximadamente 460.000 GWh (EPE, 2016) e a estimativa, de
acordo com estudos, é de que até o ano de 2020 atinjam-se 730.100 GWh (EPE,
2011).

Entretanto, o grande aumento do consumo aliado a outros fatores como falta
de planejamento do governo, atraso em obras de transmissao e geracao, e escassez
de chuvas, ameacaram o abastecimento de energia e a crise energética tornou-se
uma realidade brasileira. Varias regides do Brasil, em determinados periodos do ano,
ficaram “a luz de velas” nos ultimos tempos. E em consequéncia da insuficiéncia ao
atendimento a demanda, vieram as elevadas tarifas cobradas pelas fornecedoras do
servico.

Nesse cenario de alto consumo, o setor residencial aparece como o segundo
maior consumidor de energia elétrica do pais, atrds apenas do setor industrial. De
1995 a 2016, houve um crescimento medio de cerca de 4,1% ao ano no setor. Em
2016, o uso de energia elétrica em residéncias representou 29% do consumo total do
Brasil, a maior taxa dos ultimos 22 anos (EPE, 2016).

Esse aumento do uso de energia elétrica nas edificacdes em grande parte esta
associado ao crescimento intenso do uso de ar condicionados e aquecedores, itens
gue com o passar do tempo, tornaram-se comuns nas residéncias dos brasileiros. Em
algumas regides do Brasil, o uso desses climatizadores tornou-se uma necessidade
em funcao das temperaturas escaldantes caracteristicas do pais.

Neste contexto, surge a atuacéo da engenharia e da arquitetura na construgcao
de edificacbes que possam proporcionar conforto aos ocupantes. Segundo Frota e
Shiffer (2001), a arquitetura tem o papel da assistir ao usuario e ao seu conforto, e,
independente das condicdes climaticas externas, deve oferecer condi¢cdes térmicas
compativeis ao conforto térmico humano.

O conforto térmico é definido pela NBR 15220 (ABNT, 2005) como uma
satisfagdo psicofisiolégica do ser humano em relacdo as condi¢des térmicas do
ambiente que o circunda. Ou seja, esta relacionado com o estado mental de bem-

estar do homem.



21

Segundo Castro (2006), o desempenho térmico de uma construcdo esta
relacionado a uma série de fatores vinculados ao projeto, tais como implantacéo,
orientacdo, elementos construtivos e materiais empregados. Conforme o autor, sua
envoltoria (paredes, piso, cobertura e esquadrias) e 0 seu entorno (cursos d’agua,
vegetacdao, edificacfes vizinhas, tipo de solo, etc.) devem agir como um mecanismo
de controle para garantir a existéncia de conforto térmico.

No entanto, a eficiéncia energética em edificacdes tem requerido padrdes e
normas cada dia mais rigorosos. E a aplicacdo de materiais de isolamento tradicional,
na maioria dos casos, acarreta em camadas espessas para o isolamento em
elementos construtivos (SILVA, 2013).

A ciéncia dos materiais, neste sentido, contribui largamente com o
desenvolvimento de novos materiais e 0 aprimoramento de materiais ja existentes
para melhorar suas propriedades térmicas. Um material amplamente empregado no
ramo da construcdo civil que tem sido alvo de estudos é a ceramica. Apesar da
ceramica manifestar bom isolamento térmico e possuir maior resisténcia a ambientes
severos e a altas temperaturas em comparagao a outros materiais, como metais e
polimeros (BOCH; NIEPCE, 2007), varias pesquisas tém sido realizadas com o intuito
de aperfeicoar seu desempenho.

Em estudos desenvolvidos por Souza et al. (2014) obteve-se uma reducao de
cinco vezes da condutividade térmica de placas cerdmicas devido a inser¢do de 20%
em massa de conchas residuais da maricultura, que promoveram um percentual de
poros superior a 50% em volume. Goncalves e Bergmann (2006) propuseram
formulacbes de massas ceramicas formadoras de porosidade a base de cinza da
casca de arroz, aditivos plastificantes e ligantes, serragem de madeira, fundente a
agua a fim de aumentar o isolamento térmico de placas ceramicas.

Avrella (2015) investigou a condutividade térmica em placas ceramicas, e
atribuiu uma melhora nas propriedades térmicas devido a reducao de 46,77% na
condutividade térmica destes materiais quando presente 8%, em massa, de xerogel.
Este autor destaca a sintese e 0 uso de xerogel como uma alternativa eficiente de
melhorar o desempenho térmico de placas ceramicas.

Diante deste contexto, este trabalho investiga a inclusao de 8% de um aerogel,
sintetizado pelo método sol-gel a pressdo ambiente, em placas ceramicas para avaliar

a sua viabilidade em termos de desempenho térmico. Pretende-se avaliar o potencial
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do material fabricado como uma alternativa na forma de revestimento ceramico para
melhorar o conforto térmico de edificacdes localizadas em regides de clima extremo
e, com isso, reduzir o uso de climatizadores e, consequentemente, o consumo de
energia.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Empregar 8% de aerogel sintetizado pelo método sol-gel a pressdo ambiente

em placas ceramicas e avaliar as propriedades térmicas do material produzido.

1.1.2 Objetivos Especificos

Sintetizar um aerogel pelo método sol-gel a pressao ambiente;

. Caracterizar em termos quimicos e fisicos o aerogel sintetizado;

. Caracterizar quimico-fisicamente as argilas (branca e vermelha) utilizadas;

. Fabricar placas ceramicas com substituicdo, em massa, de 8% de aerogel;

. Avaliar as propriedades mecanicas, quimicas, fisicas e térmicas das placas

ceramicas na auséncia e na presenca de 8% de aerogel.

1.2 Justificativa

A regido Sul do Brasil, devido a sua localizacao, é caracterizada por exibir um
clima denominado de subtropical, e, portanto, possui as estacdes do ano bem
definidas, com temperaturas escaldantes no verdo e temperaturas bem baixas no
inverno. Esses climas extremos geram desconforto térmico no interior das edificacfes
em ambas as estagOes, acarretando no uso excessivo de ares-condicionados e
aguecedores e no consequente aumento de consumo de energia.

O Brasil hd alguns anos enfrenta grandes problemas referentes ao
abastecimento energético. Por possuir quase gque exclusivamente energia produzida
em hidrelétricas, que dependem de um nivel adequado de agua em seus reservatorios
para gerar energia, a oferta muitas vezes se vé prejudicada e o pais ndo consegue

suprir de forma eficiente a grande demanda solicitada.
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Com a perspectiva do aumento do consumo de energia com o0 passar dos anos,
torna-se indispensavel, no ramo da engenharia, dispender maiores esforgcos em
pesquisas para obtencdo de materiais que proporcionem um maior conforto térmico
aos imdveis, de modo a colaborar para uma reducdo do consumo de energia elétrica.
E, tendo em vista que os materiais ceramicos ja demonstram-se como bons isolantes
térmicos e que a industria ceramica exerce grande influéncia no pais, a realizacéo de
estudos sobre a otimizacdo das propriedades térmicas dos materiais ceramicos torna-
se viavel, a fim de que seja analisada a condutividade térmica deste novo material
guando aplicado como revestimento ceramico em edificacbes no ramo da construcao

civil.

1.3 Estrutura do Trabalho

Este presente trabalho foi elaborado e subdividido em cinco capitulos. O
contetdo compreendido em cada capitulo esté explicitado a seguir.

Capitulo 1 — Introducao: apresenta a contextualizacéo e a relevancia do tema,
define os objetivos geral e especificos desta pesquisa e revela a justificativa para a
realizacdo deste trabalho.

Capitulo 2 — Revisdo Bibliografica: aborda os temas de influéncia para o
desenvolvimento desta pesquisa, tais como o histérico, definicdo e método de
preparacado dos aerogeéis, bem como 0s aspectos gerais de placas ceramicas, tais
como classificacdo, composi¢do, métodos de fabricacéo e propriedades. Por fim, sédo
mostradas as aplicacfes de aerogéis em materiais ceramicos e de construcao.

Capitulo 3 — Metodologia: sdo descritos 0s materiais usados e exposta a
metodologia empregada tanto para a producdo do aerogel e das placas ceramicas,
guanto para a caracterizacdo destes e das matérias-primas utilizadas.

Capitulo 4 — Resultados e Discussdes: contempla os resultados obtidos no
decorrer desta pesquisa bem como as respectivas discussoes.

Capitulo 5 — Consideracdes Finais: sdo realizadas as principais conclusées
referentes a este trabalho e indicadas sugestdes para trabalhos futuros nesta mesma
linha de pesquisa.

Na sequéncia sdo expostas as Referéncias empregadas para a elaboragéao
deste trabalho.
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E, por fim, sdo expostos os Apéndices. Estes contemplam as andlises
estatisticas dos resultados referentes as caracterizacbes mecanicas, fisicas e

térmicas das placas ceramicas bem como os dados brutos que geraram estas

anéalises.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Aerogel

2.1.1 Breve Historico

Os aerogéis foram originados nos anos 30. Foi Samuel Kistler quem
desenvolveu pela primeira vez o material, que inicialmente era fabricado a partir de
gel de silica. O produto foi gerado por meio da extracdo e substituicdo do liquido
presente em um gel por um gas, sem que houvesse modificacdo em sua condi¢cao
estrutural. Para que o material ndo se contraisse, Kistler transformou os liquidos em
fluidos supercriticos e realizou a extracdo pela secagem supercritica e, dessa forma,
obteve uma substancia porosa, bem proxima ao visualizado na fase gel (AEGERTER,;
LEVENTIS; KOEBEL, 2011; ZHANG et al, 2014).

Da Rocha (2008) acrescenta que o aerogel obtido caracterizava-se por ser
bastante fragil, de dificil manuseio e, ainda, de producédo extremamente cara (devido
a utilizacdo de tetraetoxisilano como matéria-prima). Apds a realizacdo de seus
primeiros estudos, Kistler observou o potencial do aerogel para aplicacées industriais,
como em catalisadores, elementos de preenchimento, materiais de isolamento e
materiais que repelem agua (quando hidrofébicos) (KISTLER, 1931 apud MORALES,
2014).

Kistler foi pioneiro na maioria dos estudos referentes aos aerogéis. Posterior ao
seu primeiro trabalho, inUmeros foram os elementos aplicados para sintese de
aerogel, em sua grande maioria os silicatos. Nos anos 80, uma nova classe de aerogel
organico foi criada a partir da policondensacao de resorcionol-formaldeido (material
constituinte do baquelite), que originou um produto com baixissima condutividade
térmica, cerca de 0,012 W/m.K (PEKALA, 1989).

No final da década de 90, desenvolveu-se outro tipo de processo para a
producao de aerogel de silica, desta vez, com o emprego de silicato de sédio. O novo
material obtido apresentou resisténcia, durabilidade, flexibilidade, caracteristicas de
isolamento térmico e acustico, facil manuseio e pequena espessura (REIM et al.,
2005; DA ROCHA, 2008).
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De acordo com Hoéffele, Russell e Brook (2005), desde a descoberta do aerogel,
importantes desenvolvimentos na tecnologia deste material ocorreram, que
proporcionaram aumento na velocidade de fabricagdo e melhoraram o custo-
beneficio. Diversas pesquisas e estudos assolam o mundo académico e industrial a
cerca deste material, seus métodos de preparo e suas inumeras aplicacdes nos mais
diversos ramos. A busca é sempre de melhorias de suas propriedades e de reducéo

de custos para que este material possa ser amplamente empregado.

2.1.2 Definicéo

O termo “aerogel” (do grego aero significa “ar”’) é a denominag¢do dada ao gel
produzido pelo método sol-gel e obtido pela secagem supercritica, isto €, sob presséo
e temperatura acima do ponto critico do solvente, que ultrapassa a interface vapor-
liquido do sol ou solugcédo. Neste modo de secagem, da-se a substituicdo do solvente
de um determinado elemento por gas, sem haver o colapso da estrutura
(SCHNEIDER, 1991 apud ALVES, 2005; AWANO, 2012). Microscopicamente, o
aerogel consiste em moléculas nanométricas unidas e reticuladas covalentemente e
organizadas em uma rede tridimensional estavel (HOFFELE; RUSSELL; BROOK,
2005).

Os aerogéis sao materiais porosos, cujos poros compreendem as trés faixas
de tamanhos definidas pela Uniéo Internacional de Quimica Pura e Aplicada — IUPAC
(HUSING; SCHUBERT, 1998): microporos (poros com diametros menores de 2 nm),
mesoporos (poros com diametros entre 2 e 50 nm) e macroporos (poros com diametro
maior de 50 nm) (BURWELL JUNIOR, 1976). Entretanto, a maior parte deles cai na
classificacdo de mesoporos, possuem relativamente poucos microporos (HUSING;
SCHUBERT, 1998) e grande quantidade de macroporos (DE SOUZA; MOHALLEM,;
DE SOUSA, 2011).

Segundo Dorcheh e Abbasi (2008), a maioria dos poros dos aerogéis exibe
tamanhos aproximados entre 5 e 100 nm, tendo didmetro médio de poros entre 20 e
40 nm. Por outro lado, Hoéffele, Russell e Brook (2005) mencionam que a faixa de
tamanhos esta entre 10 e 100 nm. Segundo Pessanha e Coelho (2009), os aerogéis
apresentam mais de 50% de volume poroso e 90 a 99,8% de ar em sua composigao.

Morales (2014) sugere que 0s aerogéis sejam compreendidos como “espumas

soélidas”, pois sdo compostos por duas fases: uma estrutura solida formada por



27

nanoparticulas interconectadas (denominada de “esqueleto”) e uma fase gasosa
presente na rede de poros gerada. O autor explica que por dispor dessa composi¢cao
€ que estes materiais possuem uma condi¢cao de média a alta de volume livre.

O aerogel € um material translicido, altamente poroso, extremamente leve e
muito resistente. Exibe densidade extremamente baixa, alta area de superficie
especifica, elevada porosidade, baixa constante dielétrica, baixa condutividade
térmica, propriedades térmicas elevadas, baixo indice de retracdo, baixa velocidade
do som e resisténcia a temperaturas que ultrapassam os 1600°C. A baixa magnitude
de suas propriedades fisicas se deve as suas caracteristicas estruturais. A grande
area superficial especifica citada é esclarecida pelo alto grau de rugosidade oriundo
da rede de nanoparticulas (DA SILVA, 1992; SMITH; MASKARA; BOES, 1998; LI et
al., 2012; MORALES, 2014).

O aerogel € o solido de mais baixa condutividade térmica conhecido
(HRUBESH; PEKALA, 1994) e o mais leve que se tem conhecimento (DA ROCHA,
2008). Chega a ser trinta e nove vezes melhor em termos de isolamento térmico do
que a melhor fibra de vidro existente nos dias atuais. E a justificativa para isto € o fato
de o aerogel ser composto, basicamente, por gases, e estes, por sua vez, sao
conhecidos por possuirem baixa condutibilidade de calor (DE FIGUEIREDO, 2014). E
um material nanoporoso auspicioso na area de isolamento térmico, sendo
considerado o melhor isolante térmico conhecido (DE ALMEIDA, 2010).

Silva (2013) explica que os aerogéis possuem propriedades isolantes elevadas
por confinarem o ar nos seus poros, 0 que reflete em uma condutibilidade térmica
menor do que a do ar imovel. Hoffele, Russell e Brook (2005) complementam que a
caracteristica nanoporosa da estrutura do aerogel atua como um obstaculo nas
colisBes entre as moléculas de gas, o que ocasiona a nao colisdo entre elas e sim a
colisdo das moléculas com as paredes dos poros do aerogel.

Além de suas 6timas propriedades em fungéo da condutibilidade térmica, esse
material nanoporoso disp8e de alta resisténcia a compressdo, sendo promissor seu
uso em isolamento, uma vez que é preciso uma espessura 3 a 4 vezes menor de
aerogel para se conseguir 0s mesmos resultados de isolamento térmico com materiais
existentes no mercado (DA ROCHA, 2008).

Um os pontos fracos do material € a hidrofilidade. A hidrofilidade consiste na
afinidade de um determinado material por agua e € uma das propriedades
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encontradas nos aerogeéis. Essa particularidade, conforme expde Hwang, Kim e Hyun
(2008), néo € vantajosa para isolamento térmico, tendo em vista que a hidrofilidade
pode promover a condensacao de agua no interior dos poros e, consequentemente,
ocasionar o colapso dos mesmos. De Almeida (2010) ressalta que a manutencao da
estrutura porosa do aerogel é imprescindivel para atuar como uma barreira ao fluxo
de ar.

Todavia, € possivel controlar essa caracteristica negativa dos aerogéis através
de processos quimicos em funcdo do tipo de percursor utilizado. Ao tratar-se de um
aerogel de silica, uma das maneiras de tornar o material hirofébico, isto €, repelente
a agua, é atraveés do emprego do metiltrimetoxisilano — MTMS (PERDIGOTO, 2011).
Outro reagente bastante utilizado para este fim € o trimetilclorosilano — TMCS
(CHIAPPIM JUNIOR, 2012).

Existem varios tipos de aerogel e os mais empregados e conhecidos sdo os
produzidos a base de silica. Estes possuem uma condutividade térmica de cerca de
0,013 a 0,02 W/m.K (PIERRE; PAJONK, 2002; DORCHEH; ABBASI, 2008).

Segundo De Figueiredo (2014), gracas as propriedades térmicas do aerogel,
sua baixa espessura e sua flexibilidade, este material € capaz de conferir um elevado
desempenho térmico e possibilita um largo campo de aplicacées. De acordo com
Yokogawa e Yokoyama (1995), os aerogéis de silica tém propriedades fantasticas e,
conforme afirmam Dorcheh e Abbasi (2008), devido as suas caracteristicas e a vasta
area tecnologica de aplicacdes existentes, este material tem se destacado e sido alvo
de grande interesse.

No Quadro 1 sdo expostas as propriedades dos aerogéis e suas principais
aplicacdes. Conforme pode ser visto no Quadro 1, devido as suas boas propriedades,
0S aerogéis sdo materiais com grande potencial para uma série de aplicacbes em
inimeros setores industriais. Em virtude das importantes caracteristicas deste
material, sua aplicacdo no ramo da construcdo civil poderia ser amplamente
explorada, uma vez que o aerogel contribui para melhoras significativas de isolamento
térmico, entretanto, um fator que desfavorece esse acontecimento € o alto custo. Por
esse motivo, esse material € mais comumente empregado em setores que possuem

maiores recursos financeiros, tais como industria aeroespacial e industria petrolifera.



29

Quadro 1 — Aelicagf)es dos aerogéis em fungéo de suas Eroeriedades

Propriedades Caracteristicas Aplicacbes
- Isolamento sélido o
CONDUTIVIDADE i ) - Construcéo Civil
. - Resisténcia a altas ] -
TERMICA - Dispositivos Solares
temperaturas
- Armazenamento
DENSIDADE E - Material sintético mais leve - Filtros
POROSIDADE - Grande area superficial - Transportador de Pigmentos
- Biossensores
, - Transparente - Detectores Cerenkov
OTICAS o . .
- Baixo indice de refracdo - Guias de Luz
ACUSTICAS - Excelente isolante acustico - Sala & Prova de Som
. - Elasticidade N .
MECANICA L - Absor¢éo de Energia
- Leve

. o - Dieletricos para Circuitos Integrados
3 - Baixa constante dielétrica )
ELETRICA ) o ) - Baterias
- Alta resisténcia dielétrica )
- Capacitores

Fonte: CHIAPPIM JUNIOR (2012, p. 20)

2.1.3 Método de Preparacéo

Atualmente, o processo mais empregado para a producdo de aerogel é o
método sol-gel. O método sol-gel, de acordo com Alfaya e Kubota (2002), consiste em
qualquer rota de sintese de materiais na qual em um dado momento se da a
transformacao de um sistema “sol” para um sistema “gel”.

O termo “sol” indica uma dispersédo de particulas coloidais, de dimensao entre
1 e 100 nm, estavel em fluido e o termo “gel” refere-se a um sistema composto pela
estrutura rigida de particulas coloidais (gel coloidal) ou de cadeias poliméricas (gel
polimérico) em que a fase liquida é imobilizada nos seus intersticios (ILER, 1979).

O método sol-gel, conforme atesta Da Silva (1992), permite obter materiais
extremamente puros e homogéneos e € um dos métodos de maior interesse atual.
Este método de sintese é realizado, de maneira geral, ao longo de quatro etapas

principais:

. Preparacao do “sol”;

. Preparacao do “gel”;
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" Envelhecimento do “gel”;

" Secagem do “gel”.

A primeira etapa do processo sol-gel refere-se a preparagdo do “sol”. A
preparacao do sol consiste basicamente em formular uma solugao ou “sol”. Portanto,
nesta fase é realizada a mistura de todos os reagentes do processo de modo a formar
uma solugéo ou um “sol” limpido (ALVES, 2005).

O “sol” é normalmente formado por meio de precursores constituidos de um
metal ligado a outros elementos ligantes podem ser organicos ou inorganicos
(PORTELLA, 2008). Em funcao do precursor utilizado, o processo sol-gel enquadra-
se em duas classes: a dos sais e a dos alcoxidos (BRINKER; SCHERER, 1990).
Hiratsuka, Santilli e Pulcinelli (1995) afirmam que para percursores da classe sais
comumente empregam-se solugbes aquosas, por outro lado, para percursores
alcoxidos, as solucdes se dao com o uso de solventes organicos.

Diversos precursores podem ser empregados, a depender das caracteristicas
finais a serem desejadas no produto. Para a producdo de aerogéis de silica,
normalmente utilizam-se precursores alcoxidos, sendo os mais utilizados o
tetrametoxisilano — TMOS e o tetraetilortosilicato — TEOS (BRINKER; SCHERER,
1990).

Na producdo de aerogéis de silica, na etapa de preparagéo do “sol”, ao efetuar
a mistura dos reagentes, ocorre a hidrélise e a condensacdo dos precursores
moleculares, que leva a particulas de tamanho coloidal, isto é, a formacao do “sol”
(SILVA, 2013). Normalmente, as reacBes de hidrélise e condensacgao transcorrem
concomitantemente, a partir do inicio da hidrélise.

A hidrolise faz com que grupos silanéis (Si-OH) sejam formados, enquanto que
as reacbes de condensacdo formam ligacdes siloxano (Si-O-Si). Ao longo das
reacoes, a viscosidade da solucéo é intensificada progressivamente até que a fase
“sol” se torne interconectada de forma rigida, o que resulta em um “gel”. Como as
reacdes sao muito lentas, normalmente empregam-se catalisadores para acelerar a
hidrélise e torna-la mais eficiente (BRINKER; SCHERER, 1990; SILVA, 2009).

Portella (2008) e Awano (2012) explicam que devido ao “sol” ser uma
suspensao de particulas coloidais contidas em uma fase liquida, a interacdo entre
essas particulas se da por forcas de curto alcance, como a for¢ca de Van der Walls e

as forcas elétricas devido as cargas elétricas da superficie das particulas. Assim, ao
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ocorrer a desestabilizagao do “sol”, principalmente pelas mudancas de potencial de
hidrogénio — pH e/ou temperatura, a conectividade das particulas torna-se maior,
elevando, consequentemente, a viscosidade do “sol” em virtude do aumento no
numero de ligagbes entre as particulas, o que faz com que o “sol” torne-se
gradualmente rigido, processo que é denominado de geleificacéo.

Portanto, a formacédo do gel se da por meio da continuacdo do processo de
hidrélise e condensacéo, ou seja, através da transigéo do “sol” para o “gel”, na qual a
solugéo transforma-se em um gel devido ao estabelecimento de ligacbes entre as
particulas, formando uma rede soélida tridimensional (HIRATSUKA; SANTILLI;
PULCINELLI, 1995). Essa transicao € iniciada devido a alteracéo no pH da solucéo, o
que propicia a formacédo de fragmentos sélidos agregados que aumentam até que se
estendam por todo o sol. Em termos microscopicos, as particulas coloidais dispersas
(sol) ligam-se constituindo pequenas cadeias ramificadas tridimensionais. Quando
uma rede tridimensional é formada, o material passa a ser chamado de “gel’” (DA
SILVA, 1992).

A terceira etapa do processo sol-gel, isto €, o envelhecimento, nada mais é que
o repouso do gel anterior a secagem, no qual uma lenta evaporacdo do solvente do
interior dos poros é desencadeada, podendo modificar algumas propriedades do gel
devido a polimerizacdo, espessamento e transformacdo de fase. As alteracdes
estruturais do gel e de suas propriedades ocorridas nesta etapa ocasionam profundos
efeitos nos demais processos (HSIANG; LIN, 2004).

A Ultima etapa da producdo do aerogel consiste na secagem. Até entdo, o
material encontra-se em duas fases: uma soélida e uma liquida impregnada na fase
sélida (em decorréncia das reagdes de hidrélise e policondensacgio). E na secagem
gue deve haver a liberacdo das substancias presentes nos poros do material. A
retirada da fase liquida proporciona a obtencédo de um sélido poroso, entretanto, esta
deve ser realizada sob condicdes especificas para que ndo ocorra o colapso da
estrutura do gel. Uma retracdo n&o uniforme nesta fase implica em tensdes residuais
gue podem vir a gerar trincas e deformacdes nas pecas (BRINKER; SCHERER, 1990;
ALVES, 2005; SILVA, 2013).

Segundo Pessanha e Coelho (2009) para que n&do ocorram danos na estrutura
gue venham a trazer rachaduras, reducao da area superficial e diminuicdo do tamanho

dos poros do aerogel, foram criadas técnicas de secagem para a extracao do solvente
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de modo a amenizar estes tipos de problemas. Segundo os autores, os dois métodos
de secagem mais comumente empregados Sao: a secagem supercritica e a secagem
a pressdo ambiente.

A secagem supercritica constitui-se na eliminacao do solvente a temperatura e
pressdo acima dos valores criticos para que a interface vapor-liquido do “sol” ou
solucéo seja ultrapassada. A secagem supercritica pode se dar de dois modos: em
alta temperatura, onde o estado supercritico de um solvente organico deve ser
atingido, ou em baixa temperatura, onde utiliza-se CO2 para substituicdo da fase
liquida do gel. O principio da secagem consiste em, primeiramente, trocar a fase
liquida por um unico solvente (alcool, agua, acetona ou CO2) e, em um segundo
momento, remover, em uma autoclave, o solvente por extracdo supercritica, em
condi¢cdes de temperatura e pressao acima das do ponto critico do solvente em
questdo (HENCH; WILSON, 1990 apud SCALARI, 2008).

Como acima do ponto critico do solvente ndo ha descontinuidade entre a fase
liguida e gasosa, as forcas capilares e interfaciais nas paredes dos poros séo
eliminadas. Entretanto, a diminui¢cdo da tenséo superficial entre o liquido e a superficie
dos poros deve ser controlada para que a estrutura porosa do aerogel seja
conservada. O processo supercritico € um tipo de secagem rapida e que oportuniza
produtos com propriedades semelhantes as dos géis imidos, como a alta porosidade
(DA SILVA, 1992; ALVES, 2005).

A técnica supercritica conserva a textura dos poros uma vez que evita a
ocorréncia de tensdes capilares e o encolhimento do aerogel, originados pelo
surgimento de interfaces liquido-vapor nas paredes dos poros. Todavia, este processo
ainda é de dificil comercializacdo em virtude do seu custo e potencial risco
(PESSANHA; COELHO, 2009).

A secagem a pressdo ambiente € um novo mecanismo utilizado para a
producdo de aerogéis. Neste tipo de secagem, o gel umido é conduzido a uma
mudanca de fase liquida por meio de um reagente (DORCHEH; ABBASI, 2008)
denominado siliante, como trimetilclorosilano — TMCS, hexametildisilozano — HMDS
e hexametildisiloxano — HMDSO.

Dessa forma, inicialmente a superficie do gel é tratada em seu estado liquido
com um agente siliante que reage com os grupos hidroxila (OH) e altera a superficie
do gel umido para uma superficie hidrofobica. A inclusédo dessa hidrofobicidade na

superficie do gel possibilita que a fase liquida seja retirada por evaporacéo a pressao
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ambiente, sem que ocorra contracdo da rede solida (BANGI; RAO; RAO, 2008;
ARAVIND et al., 2010; RAO; RAO, 2010).

Devido aos elevados dispéndios inerentes ao processo supercritico, em razao
das altas pressdes necessarias, a secagem a pressao ambiente € considerada muito
atrativa. Esta técnica possibilita uma reducdo dos recursos financeiros para a
producdo de aerogel, e, portanto, representa um advento para o progresso futuro
desse material (DORCHEH; ABBASI, 2008).

Da Silva (1992) relata que mesmo que o0 processo sol-gel onere
financeiramente o material resultante, este método possibilita a producédo de
polimeros inorganicos de elevada pureza e com vasta faixa de porosidade e
propriedades estruturais e texturais. Além disso, Mackenzie (1984) apud Zarzycki
(1997) elenca mais algumas vantagens deste processo, tais como a baixa temperatura
de processamento, a alta homogeneidade do produto final e a possibilidade de realizar

varios processos de conformacao.

2.2 Revestimento Ceramico

2.2.1 Definicéo

Os revestimentos ceramicos constituem um dos subsetores de maior relevancia
da industria cerdmica (BUSTAMANTE; BRESSIANI, 2000). Estes sdo materiais
comercializados no formato de placas (ANFACER, 2010) destinados para o
acabamento de superficies lisas e considerados como materiais de construcao civil
(FUINI, 2008).

Essas placas séo constituidas de argila e outras matérias-primas inorganicas e
sdo empregadas normalmente para revestir pisos e paredes (ABNT, 1997a), podendo
ser empregadas tanto interna quanto externamente. Além disso, de acordo com
Enrique, Feliu e Agramunt (1996), estes materiais também s&o utilizados para revestir
elementos diversos, como saunas, piscinas, etc..

O setor de revestimento ceramico caracteriza-se por constante desempenho

tecnologico e abrange a producgédo de (ABCERAM, 2010):
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" Azulejos: pecas de pequena espessura (cerca de 5 mm), formato normalmente
guadrado, com camada de vidro em uma das faces com ou sem decoracao vitrea.
Podem ser decorados, coloridos e lisos. S&o destinados a revestimento de paredes e,
portanto, tém baixa resisténcia mecanica, a abrasdo e a flexdo (AMBONI, 1997;
BELTRAME, 1998; TRISTAO, 2005);

" Pisos: produtos usados para o revestimento de pisos. Podem ser de varios
tipos, a depender do seu processo de producdo e sao fabricados com as
caracteristicas, dimensodes, resisténcia mecanica e resisténcia a abrasao conforme a
sua finalidade. Apresentam menor absor¢céao de agua e resisténcia mecanica superior
em comparacdo aos azulejos (AMBONI, 1997; BELTRAME, 1998; TRISTAO, 2005);
" Pastilhas: produtos de pequenas dimensdes (maximo de 5,0 cm x 5,0 cm) e de
processo de producdo semelhante ao dos azulejos. S&do empregadas para
revestimento de paredes, principalmente em fachadas de edificacdes, e pisos de
transito moderado. Constituem-se de pequenas pecas coladas sobre faixas de papel.
Sao resistentes e impermeaveis a 4gua e a manchas. Podem ser foscas, brilhantes
ou texturizadas (AMBONI, 1997; BELTRAME, 1998);

" Porcelanatos: elementos usados para revestir pisos. Sdo submetidos, em seu
processo de fabricacdo, a grande pressdo e queima em temperatura elevada
(aproximadamente 1200° C a 1250°C). Possuem alta resisténcia a abrasao e a flexao
e reduzida absorc¢do;

" Grés: material muito compacto, constituido por varias fases cristalinas
dispersas em uma matriz vitrea. Sao aplicados em revestimentos de pisos. Tém alta
resisténcia a flexdo e baixa absorcao, entre 0,5% e 3% (CONSTANTINO; DA ROSA;
CORREA, 2006).

2.2.2 Composicao

O corpo cerdmico dos revestimentos € compreendido por matérias-primas
naturais e sintéticas. Dentre as matérias-primas naturais citam-se as argilosas e as
nao-argilosas. As matérias-primas argilosas sao as argilas, podendo ser um ou mais
tipos, e 0s materiais ndo argilosos séo, principalmente, feldspato, caulim e quartzo
(MACHADO, 2003). Segundo Meyer-Stamer, Maggi e Seibel (2001) estes sdo os

guatro elementos principais de um revestimento ceramico convencional.
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A argila € o componente principal da mistura e € responsavel por dar a
composicdo desejada a placa, conferir plasticidade na conformacdo, promover
resisténcia mecéanica ao material ndo sinterizado e conceder resisténcia a deformacéo
guando fusOes parciais ocorrem durante a sinterizacdo (BARBOSA JUNIOR, 1997).
Além disso, a argila propicia, durante o processamento térmico, estrutura e cor para
as pecas (MOTTA et al., 2002).

Os materiais nao argilosos, conforme Machado (2003), servem para sustentar
0 corpo ceramico ou propiciar a fusdo da massa. Motta et al. (2002) complementam
gue esses materiais, ao longo das etapas de conformacéo e de secagem, reduzem a
retracdo dos produtos, favorecem a secagem, e, durante o processamento térmico,
controlam as transformacdes, deformacdes e a sinterizacdo. Os materiais sintéticos,
por fim, sdo usados para produzir engobes e esmaltes e, portanto, servem para
realizar a decoracdo dos revestimentos (MACHADO, 2003).

As placas ceramicas para revestimento podem ser feitas de argila pura (argila
vermelha) ou de argila misturada a outros minerais (argila branca). Apesar da argila
branca possibilitar um controle maior ao produtor sobre o processo de fabricagéo, seu
custo é mais elevado em consideracao a argila vermelha. Todavia, ndo € a cor que
determina a qualidade do material, e, sim, 0 processo industrial e a constituicdo do
material. Um processo de queima satisfatério requer tempo e temperatura adequados,
independente da massa ser branca ou vermelha. A qualidade de ambos os produtos
€ exatamente a mesma desde que sejam produzidas dentro dos critérios pré-
estabelecidos (BUSCHINELLI, 2014).

2.2.3 Classificagéao

As placas ceramicas sao classificadas, segundo a NBR 13817 (ABNT, 1997b),

em funcdo dos seguintes critérios:

a. Esmaltadas e Nado Esmaltadas: as placas ceramicas sao classificadas quanto a
presenca de esmalte em seu acabamento final e enquadram-se em esmaltadas se

possuem cobertura vitrificada e ndo esmaltadas se ndo a possuem essa camada;
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b. Métodos de Fabricacdo: os revestimentos ceramicos classificam-se em funcéo do
seu meéetodo de conformacdo em extrudadas, prensadas ou produzidas por outro

processo;
c. Grupos de Absorcdo de Agua: as pecas agrupam-se em cinco grupos diferentes de

acordo com a porcentagem de agua absorvida (de 0 a 10%), conforme pode ser visto

na Tabela 1.

Tabela 1 — Grueos de absorgéo de égua de Elacas ceramicas

Grupos Absorcao de Agua (%)
la 0 < Absorcdo 0,5
Ib 0,5 < Absorcéo < 3,0
lla 3,0 < Absorcdo £6,0
Llb 6,0 < Absorcédo < 10,0

i Absor¢éo acima de 10,0

Fonte: ABNT (1997b, p. 2)

d. Classes de Resisténcia a Abrasdo Superficial: as placas sao classificadas em cinco
classes em funcdo da quantidade de ciclos para a visualizacdo da abraséo, conforme

é demonstrado na Tabela 2.

Tabela 2 — Estégios de abrasao de Elacas ceramicas

Estagios de Abraséo
] ] ) Classe de Abraséo
Numero de Ciclos para Visualizagéo
100
150
600
700, 1.500
2.100, 6.000, 12.000

>12.000

gl | W N| | O

Fonte: ABNT (1997c, p. 22)

e. Classes de Resisténcia ao Manchamento: as placas ceramicas podem ser
classificadas em cinco classes em funcao da facilidade de remogcao de manchas,

conforme apresentado no Quadro 2.
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Quadro 2 — Classes de resisténcia ao manchamento de Elacas ceramicas

Classe Facilidade de Remoc¢é&o das Manchas
5 Maxima facilidade de remogédo de mancha
4 Mancha removivel com produto de limpeza fraco
3 Mancha removivel com produto de limpeza forte
2 Mancha removivel com acido cloridrico, hidréxido de potassio e tricloroetileno
1 Impossibilidade de remocdo da mancha

Fonte: ABNT (1997¢)

f. Classes de Resisténcia ao Ataque de Agentes Quimicos: as placas sao agrupadas
em trés classes de resisténcia quimica: alta (A), média (B) e baixa (C). E também séo
discriminadas em decorréncia da concentragcdo dos agentes quimicos em: alta

concentracdo (H) ou baixa concentracdo (L). O Quadro 3 ilustra essa classificacao.

uadro 3 — Codificacdo dos niveis de resisténcia quimica de placas ceramicas

Niveis de Resisténcia Quimica

Agentes Quimicos i :
Alta (A) Média (B) Baixa (C)

. . Alta Concentracao (H) HA HB HC
Acidos e Acalis :

Baixa Concentracgéo (L) LA LB LC

Produtos Domésticos e de Piscinas A B C

Fonte: ABNT (1997h, p. 3)

g. Aspecto Superficial ou Andlise Visual: as placas sdo consideradas de primeira
qualidade quando 95% das pecas analisadas, ou mais, ndo mostram defeitos

perceptiveis na distancia padrdo normatizada pela NBR 13818 (ABNT, 1997c¢).

2.2.4 Principais Propriedades e Caracteristicas

Os materiais ceramicos, de modo geral, em termos de comportamento
mecanico sdo rigidos, resistentes e possuem elevada dureza, entretanto, sao
extremamente frageis, devido a sua auséncia de ductilidade, e altamente suscetiveis
a fratura. Além disso, possuem condutividades térmica e elétrica muito baixas, sendo,
dessa forma, 6timos isolantes, e tém alta resisténcia a temperaturas elevadas e a
ambientes severos (CALLISTER, 2008). A dureza das ceramicas é superior a 200 HB

e sua rigidez exibe-se na faixa de 50 a 500 GPa. Além disso, 0os ceramicos sao
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caracterizados por ter elevada resisténcia a compressao e baixa resisténcia a tracao
(BARBOSA JUNIOR, 1997).

Os revestimentos ceramicos exibem porosidade entre 3 e 18% (expressa como
absorcédo de 4gua) e médulo de ruptura entre 200 e 250 kgf/cm2 (DE OLIVEIRA, 2000).
Possuem resisténcia ao congelamento e a mudancas bruscas de temperaturas,
também chamado de choque térmico e apresentam dilatacéo térmica da ordem de 8
a 9 um/°C, o que néo é considerado uma dilatacdo térmica alta (TRISTAO, 2005).

Outras propriedades importantes dos materiais ceramicos sao que estes
portam alto modulo de elasticidade, possuem resisténcia a tracdo muito menor que a
resisténcia a compressdo e o modulo de ruptura e tém alongamento plastico
desprezivel na temperatura ambiente. Este alongamento plastico cresce com o
aumento da temperatura. Além disso, muitos materiais ceramicos deformam-se
plasticamente por fluéncia quando ensaiados a altas temperaturas e com cargas
baixas e constantes (PADILHA, 2000).

Em termos de densidade, os revestimentos para paredes, tais como azulejos,
tém baixa densidade em funcdo de sua microestrutura porosa que confere menor
carga estatica e maior adesividade a argamassa. Os revestimentos para pisos,
todavia, possuem maior densidade, uma vez que as placas ceramicas para esta
finalidade s@o submetidas a solicitacbes mais expressivas e, portanto, precisam ter
uma maior resisténcia mecanica a esforgcos de compressao (BARBOSA JUNIOR,
1997).

Cabral Junior et al. (2008) relatam que as vantagens das placas ceramicas em
comparacdo aos outros tipos de materiais substitutos sdo a sua durabilidade,
resisténcia mecanica, facilidade de limpeza e resisténcia ao ataque de liquidos, além
de ser uma peca nao inflamavel, higienicamente inerte e inorganica, e apresentar
muitas possibilidades de padrdes estéticos em sua superficie.

Tendo em vista a praticidade da limpeza e a longa durabilidade da superficie,
as placas ceramicas comumente assumem uma maior vida util, o que configura mais
uma vantagem deste material em relagdo aos demais tipos de revestimentos
concorrentes. Outro ponto positivo dos revestimentos ceramicos € a possibilidade de
fabricacdo de pecas com tamanho maior, 0 que permite rapidez na execugao e um
resultado em termos de efeito estético melhor (MENEGAZZO, 2001).
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2.2.5 Fabricacao

A fabricacéo dos revestimentos cerAmicos pode ser realizada de varias formas,
as quais diferem entre si pelos seguintes fatores (MELCHIADES, 2011):

. Tipo de moagem: via seca ou via umida;

. Tipo de conformagao: prensagem, extrusdo ou colagem de barbotina;

. Tipo de acabamento superficial: esmalte, polimento superficial ou aspecto
rustico;

. Numero de tratamentos térmicos: monoqueima ou biqueima.

A Figura 1 mostra, de maneira resumida, 0s possiveis processos de fabricacdo

dos revestimentos ceramicos.

Figura 1 — Fluxograma do processo de fabricac@o de placas cerAmicas

Matérias-primas = Via umida
— \lia seca
Monogueima

Dosagem . . —_— i

T Matérias-primas Bi-queima
Polido

Moagem a (mido Moagem a seco Dosagem
Atomizagéo Granulaggo
s ¢ Moagem dos esmaltes

Armazenamento Armazenamento

Conformacan Secagem Esmaltacdo f——| Queima Polimento

Queima |=——

Fonte: Melchiades (2011, p. 16)
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De modo geral, como pode ser visto na Figura 1, o processo produtivo,
contempla as seguintes etapas principais: preparacdo das matérias-primas,

conformacao, secagem, esmaltacdo, processamento térmico e acabamento da peca.

a. Preparacao da Matéria-Prima

A preparacdo da matéria-prima, de acordo com Beltrame (1998), tem inicio com
o0 beneficiamento dos componentes da massa ceramica. O beneficiamento
compreende a desagregacdo, a moagem, a classificacdo do material em funcéo de
sua granulometria e, em muitos casos, a purificacdo do material. As matérias-primas
sintéticas, por sua vez, habitualmente sdo concedidas prontas para serem aplicadas,
carecendo apenas, as vezes, de algum ajuste de granulometria (ABCERAM, 2010).

Sousa (2008) aponta a preparacdo das massas ceramicas como uma das
etapas mais importantes da producdo dos revestimentos ceramicos e destaca que
esta etapa pode ser feita por dois tipos de processos: moagem via Umida ou moagem
via seca. A moagem, de modo geral, tem a finalidade de homogeneizar e cominuir as
matérias-primas (DE OLIVEIRA, 2000). Esta é uma etapa critica onde deve haver o
controle da granulometria para que as condi¢cées de compactacao e caracteristicas do
produto pos-queima sejam assegurados (HECK, 1996).

No procedimento por via Umida, a mistura é moida e homogeneizada em meio
aquoso através de um moinho de bolas. Apds a moagem é feita a atomizacao, que
consiste em transformar a barbotina (argila e 4gua) em pd atomizado prenséavel. O
processo via Umida € empregado para massas compostas e 0s revestimentos
fabricados por este método apresentam, preferencialmente, base de cor clara
(BARBOSA JUNIOR, 1997; BELTRAME, 1998; MACHADO, 2003; CABRAL JUNIOR
et al., 2008).

Na tecnologia de processamento por via seca, 0 processo de moagem das
matérias-primas é feito a seco em moinhos pendulares ou de martelos e,
posteriormente, o material moido é misturado, umedecido, granulado, a fim de se
obter uma distribuicdo de tamanhos adequada para uma boa prensagem, e seco. O
processo via seca € utilizado, normalmente, para massas ceramicas simples
(BARBOSA JUNIOR, 1997; MACHADO, 2003; SOUSA, 2008; CABRAL JUNIOR et
al., 2008).
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E importante salientar que o método de preparacdo da massa exerce influéncia
sobre as caracteristicas da mistura, como sua distribuicdo granulométrica e forma, e
textura dos granulos (atomizacdo) ou aglomerados (granulagdo), que,
consequentemente, afetardo o estagio de conformacdo e as caracteristicas
microestruturais da peca a verde gerada. A microestrutura da peca a verde nao
somente define as propriedades mecéanicas do material quando acabado, mas

também interfere nas fases sucessivas da fabricacdo (AMOROS, 2000a).

b. Conformacéao

Apbés as matérias-primas estarem com granulometria e composi¢ao
adequadas, é efetuada a etapa de conformacdo. A conformacdo resume-se a
moldagem das matérias-primas em pecas na forma e nas dimensdes desejadas
(COELHO, 1996). E uma etapa de grande importancia no processo produtivo das
placas ceramicas, pois € nesta fase que o material obtém as caracteristicas estruturais
pretendidas. Por esse motivo, o processo de conformagdo necessita ser
convenientemente controlado, tendo em vista que as variaveis da maquina e também
da matéria-prima podem afetar as caracteristicas da placa fabricada (AMOROS,
2000b). A ma compactacéo, por exemplo, pode incitar defeitos nos revestimentos
ceramicos, de modo a prejudicar seu desempenho na funcao destinada.

Neste estagio do processo produtivo, deseja-se obter um compacto com
elevado grau de empacotamento das particulas. O resultado satisfatério desse
processo é extremamente dependente da distribuicdo da granulometria das particulas
obtidas durante a moagem, das caracteristicas morfolégicas e da umidade dos
granulos atomizados e da pressédo de compactacao usada (MELCHIADES, 2011).

O método de conformacéo € selecionado de acordo com o tipo, tamanho,
complexidade e produtividade necessaria do material que se pretende fabricar
(BARBOSA JUNIOR, 1997). Os revestimentos ceramicos podem ser conformados
através das seguintes técnicas: prensagem, extrusdo e colagem (MELCHIADES,
2011).

A prensagem é empregada para conformar massas ceramicas no estado seco,
ou seja, aquelas cuja proporcao de agua, em massa, seja de 5 a 10% (BARBOSA
JUNIOR, 1997). Esta técnica de conformacéo é a mais empregada na producéo de
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revestimentos ceramicos, tanto no processo por via seca como no por via umida,
sendo responsavel pela maior parte da fabricacdo nacional desses produtos
(BARBOSA JUNIOR, 1997; SOUSA, 2008).

A extrusdo é a técnica utilizada quando a massa é usada no seu estado
plastico, isto €, com umidade em massa de 15 a 20% (BARBOSA JUNIOR, 1997).
Pode ser aplicada para massa simples e massa composta e também para ambos 0s
processos de moagem (via seca e via umida) (CABRAL JUNIOR et al., 2010). A
extrusdo é um método de conformagédo pouco empregado nacionalmente na producéo
de revestimentos ceramicos, representando somente cerca de 2 a 3% da producéo
total no Brasil (SOUSA, 2008). Esta técnica € utilizada para fabricar produtos
especiais, tais como placas de alta resisténcia, placas de acabamento rastico
(MACHADO, 2003; CABRAL JUNIOR et al., 2010; MELCHIADES, 2011), produtos de
secao constante, tijolos e tarugos (bastonetes), e para prensagem plastica de telhas
(RIBEIRO; FERREIRA; LABRINCHA, 2003).

A colagem, por fim, € o método aplicado em massas ceramicas que
apresentam-se no estado barbotina, isto €, massas ceramicas que contenham cerca
de 40 a 50% de massa de agua em sua composicado (BARBOSA JUNIOR, 1997). Esta
técnica € pouco utilizada e € exclusivamente empregada em processos artesanais
(MELCHIADES, 2011).

c. Secagem

Apoés a conformacao, a proxima etapa € a de secagem (MACHADO, 2003). Os
materiais, ap0s serem conformados, permanecem com umidade proveniente da
preparacdo da massa. Com o intuito de que ndo ocorram tensdes e, por conseguinte,
defeitos nas pecas, € imprescindivel que essa 4gua seja retirada (DE AMORIM, 2007).
A secagem, portanto, consiste em retirar a umidade da peca e, além disso, objetiva
melhorar sua resisténcia mecanica e agregar temperatura a peca para o trabalho de
esmaltacdo (AMBONI, 1997).

A secagem deve ocorrer de forma lenta e gradual (DE AMORIM, 2007) e pode
ser feita de forma natural, por ar quente umido, por secadores de tunel e por radiacao
infravermelha (BAUER, 2008). Geralmente, a secagem é feita em secadores onde o
ar quente circula entre as pecas a uma determinada temperatura e velocidade (MOTA
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NETO, 2008), comumente sob temperaturas compreendidas entre 50°C e 150°C (DE
AMORIM, 2007).

Na fase de secagem, ao mesmo tempo em que se da a evaporacao de agua
residual, ocorre um aumento de resisténcia mecanica do produto ceramico, em virtude
de uma densificacdo ocasionada pelo empacotamento e atracdo de particulas que
amplifica as forcas de ligacdo entre as mesmas (DE OLIVEIRA, 2000). A secagem é
um dos principais parametros incidentes na qualidade dos revestimentos. E tida como
uma etapa essencial da linha produtiva, sendo responséavel pelas dimensdes finais e
pela presenca de defeitos estéticos dos produtos (MOTA NETO, 2008). Além disso,
demonstra-se extremamente fundamental assim como a etapa de queima, visto que
a insercéo da peca ainda umida no forno faz com que a umidade interior fique contida
na crosta externa, o que acarreta em tensfes no interior da peca e no consequente
fendilhamento do material (BAUER, 2008).

d. Esmaltacao

Nos produtos esmaltados, a etapa que precede a secagem € a de esmaltacao.
Esta, em linhas gerais, consiste na aplicacdo de uma ou mais camadas de um material
denominado vidrado (ou esmalte), que resulta em uma espessura total de 75 a 500
Mm, que cobrira a superficie da placa (BRISTOT, 2002).

O objetivo da esmaltacao € atribuir a peca queimada uma série de propriedades
técnicas e estéticas, como impermeabilidade, facilidade de limpeza, brilho, cor, textura
e resisténcia quimica e mecanica (BRISTOT, 2002). A formulacdo do vidrado é
estabelecida em funcdo das caracteristicas do corpo ceramico, das caracteristicas
finais do esmalte e da temperatura de queima (OLIVEIRA; MAGANHA, 2006). Os
métodos de esmaltacdo mais empregados sdo a pulverizacdo e a cortina continua
(BERTO, 2000).

e. Processamento Térmico
O processamento térmico é a etapa subsequente a secagem (no caso de

materiais ndo esmaltados) e a esmaltacao (para materiais esmaltados). Este consiste

em submeter as placas a altas temperaturas, geralmente entre 800°C a 1700°C, em
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fornos continuos ou intermitentes, para que as placas adquiram suas propriedades
finais (ABCERAM, 2016).

A gueima, segundo Ferrari et al. (2000), € a etapa mais importante dentre todas
do processo produtivo e seu resultado dependente essencialmente da composicéo da
massa do corpo ceramico. Isso porque durante a queima ocorrem reacoes fisico-
guimicas que determinam a microestutura final da peca e os constituintes presentes
no corpo ceramico € que determinam as fases ceramicas que serdo formadas.

Associada as reacfes fisico-quimicas que se desenvolvem na etapa de
gueima, had a formacdo de novas fases cristalinas e vitreas que alteram a
microestrutura da peca. A modificacdo da forma e do tamanho dos poros é uma das
mais importantes, pois a maioria das propriedades fisicas do material queimado
depende deste parametro, como a resisténcia mecanica, resisténcia ao choque
térmico, resisténcia ao gelo, entre outros (BARBOSA JUNIOR, 1997).

Portanto, as propriedades finais de um revestimento ceramico dependem da
natureza fisica, quimica e mineralégica das matérias-primas empregadas na mistura
e também das condicbes de queima. A alteracdo das matérias-primas, dos
percentuais da composicdo das massas ceramicas e das condicfes de
processamento térmico, acarreta na mudanca expressiva das propriedades finais dos
produtos desenvolvidos (SOUSA, 2008).

Bristot (2002) relata que as principais variaveis do processo de queima a serem
consideradas sao o ciclo térmico (temperatura versus tempo) e a atmosfera do forno,
gue devem ser definidas em funcdo da composicédo, tecnologia de fabricacdo e do
produto ceramico pretendido. Oliveira e Maganha (2006) explicam que a operacao de
gueima contempla trés estagios: aquecimento da temperatura ambiente até a
temperatura pré-estabelecida, patamar na temperatura especificada ao longo de um
determinado intervalo de tempo e resfriamento até temperaturas inferiores a 200°C.

O processamento térmico pode ser feito através de dois procedimentos:
monogueima ou biqueima. Em resumo, a biqueima é quando o material € submetido
a duas queimas subsequentes: a primeira antes da aplicacdo da decoracao, vidrado
ou outro, e a segunda apés a vidracao para a fixacdo do vidrado sobre a superficie. E
a monoqueima € aquela em que a decoracéo e vidracdo sao realizadas no material
ainda cru, sendo posteriormente queimado uma unica vez para obter as

caracteristicas finais requeridas (AMBONI, 1997).
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A monoqueima é fortemente aplicada na producéo de pisos e a bigueima na
fabricacéo de azulejos (COELHO, 1996). Conforme Beltrame (1998), a monoqueima
€ a principal inovacao da industria nos ultimos anos, podendo apresentar 50% ou mais

de economia de energia em relagdo a biqueima.

f. Acabamento Final da Peca

A maioria dos produtos ceramicos estédo prontos para o consumo apos findada
a etapa de queima. Entretanto, alguns tipos de revestimentos ceramicos necessitam
de um processamento adicional para satisfazer a algumas caracteristicas. Este
processamento pos-queima denomina-se “acabamento” e pode incluir polimento,
corte, furacdo, etc. (DE AMORIM, 2007). Segundo Sanchez et al. (2006), este ultimo
estagio da fabricacdo tem finalidade de produzir um acabamento superficial muito

suave e brilhante que ndo poderia ser alcancado sem o tratamento de polimento.

2.3 Aplicacao de Aerogel em Materiais Ceramicos e de Construcgao

O uso do aerogel, em funcdo das suas propriedades promissoras, tem se
difundido cada vez mais nas diversas areas cientificas e para as mais infinitas
finalidades. Duas dessas areas sdo a de materiais ceramicos e de materiais de
construcdo civil, nas quais a aplicacdo do aerogel é feita, na maioria dos casos, com
0 objetivo da obtencdo de materiais com menor condutividade térmica, maior
porosidade e/ou menor densidade.

Stahl et al. (2012) investigaram a integracdo de aerogéis em argamassas de
revestimento. A incorporacdo de 60 a 90% de aerogel de silica, em volume, na
argamassa resultou em uma condutividade térmica de 0,025 + 0,002 W/m.K, a uma
densidade de, aproximadamente, 200 kg/m3. Os autores verificaram que esta
condutividade térmica varia com a altera¢do da pressdo de producdo. Em geral, o
aumento da pressao aplicada induz a maiores valores de condutividade térmica.
Segundo os autores, a alta presséo danifica parte da estrutura do aerogel e, em fungao
disso, provavelmente a agua liquida entra nos nano-poros do granulado de aerogel,

permanece presa e leva muito tempo para secar.
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As propriedades térmicas e acusticas de sistemas isolantes inovadores usados
como revestimentos de edificios foram investigados por Buratti et al. (2014). Os
autores pesquisaram a adicdo de aerogel granulado de silica misturado com gesso
natural em diferentes porcentagens. A condutividade térmica foi examinada mediante
diferentes percentagens de aerogel. Verificou-se que o uso de cerca de 90,0%, em
volume, de aerogel na mistura reduz cerca de 90,0% a condutividade térmica do
revestimento. Ao aumentar a percentagem de aerogel granular, consegue-se uma
condutividade térmica média na faixa de 0,018 a 0,020 W/m.K, cerca de 96,0 a 96,4%
menor do que a amostra de referéncia.

Soares et al. (2014) também estudaram a insercdo de aerogel, e de outros
materiais leves em argamassas para avaliar o efeito desses agregados na porosidade,
massa volumétrica aparente, absorcdo capilar, secagem e permeabilidade ao vapor
de agua das argamassas. Foram produzidas argamassas a base de cimento com um
traco volumétrico 1:4, onde fez-se a substituicdo da areia siliciosa, em igual
percentagem de volume (entre 20% e 30%), por aerogel de silica, argila expandida e
granulado de cortica. Os autores observaram que a argamassa com aerogel propiciou
0 maior aumento na porosidade aberta da argamassa em comparacao aos outros
materiais leves inseridos, tendo aumentado 56% dessa propriedade, enquanto que as
argamassas com cortica e com argila expandida aumentaram apenas 23% da
porosidade.

Além do maior aumento da porosidade aberta, a argamassa com aerogel exibiu
a maior absorcdo capilar, o menor indice de secagem, um baixo coeficiente de
resisténcia a difusdo do vapor de agua e o menor coeficiente de condutibilidade
térmica. Este ultimo foi de aproximadamente 0,67 W/m.K, cerca de 56% menor que a
condutibilidade térmica da argamassa de referéncia e 36 + 3% menor em relacao as
demais argamassas. Portanto, ao término deste estudo, os autores verificaram que o
aerogel de silica foi o responsavel pelos efeitos mais pronunciados nos resultados
obtidos, em funcdo das alteragcbes da estrutura porosa da argamassa produzida
devido a excepcional area superficial deste agregado (SOARES et al., 2014).

Fantucci et al. (2018) desenvolveram um gesso térmico contendo aerogel para
revestimento interno de edificagfes. Varias formulas base foram testadas, dentre
outros motivos, para identificar o tamanho ideal de particula de aerogel a ser usado
como componente isolante na mistura. Segundo os autores, o desempenho de

isolamento do produto é fornecido pela incorporagédo de um aerogel de silica de alto
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desempenho na mistura de gesso, que contém mais de 95% do ar, capturado em
poros de tamanho da ordem dos nandémetros. Duas medicbes de condutividade
térmica foram realizadas: primeiro com as amostras secas e depois com as
umedecidas. As medi¢bes de condutividade térmica foram realizadas em trés
temperaturas médias diversas (10, 25 e 40°C) com uma diferenca de temperatura
entre as duas placas de medicdo de 20°C. Os resultados de condutividade térmica
demonstraram que a amostra contendo aerogel misturada manualmente foi a que
apresentou maior desempenho, apresentando coeficiente de transferéncia de calor
igual a 0,52 W/m2.K. A amostra com adicdo de aerogel misturada mecanicamente
resultou em um coeficiente de transferéncia de calor em torno de 0,60 W/m2.K e o da
amostra de referéncia foi de 1,34 W/m2.K.

Schuss, Pont e Mahdavi (2017), em investigagdo nessa mesma linha de
pesquisa, apuraram o desempenho térmico de sistemas de gesso com aerogel em
fachadas estruturadas sob condi¢cdes reais. Segundo os autores, a utilizacdo de
aerogel reduziu cerca de 64% o valor de condutividade térmica do revestimento de
gesso (o coeficiente de transferéncia de calor passou de 1,25 para 0,46 W/m2.K).

Liu et al. (2016) em pesquisa aos revestimentos de gesso com aerogel,
mostraram que um teor de 0 a 60% de aerogel traz uma melhora significativa da
condutividade térmica (de 0,6 a 0,152 W/m.K), no entanto, reduz drasticamente a
resisténcia a compresséo (de 40 a 2,15 MPa).

Zhang et al. (2016), averiguaram a adicdo de aerogel de silica em uma
ceramica altamente porosa Y2SiOs. Foram testadas diferentes proporcdes (de 10 a
25%) de solidos e de aerogel de silica e aferidas as seguintes propriedades:
porosidade, condutividade térmica e resisténcia a compressao. Como resultados, os
autores verificaram que a medida que o teor de solidos das suspensdes foi aumentado
de 10 para 25% em volume, os ceramicos Y2SiOs porosos iniciais tiveram um aumento
de sua resisténcia a compresséao, de 0,50 para 5,10 MPa, e de sua condutividade
térmica, que passou de 0,079 para 0,286 W/m.K. Com a impregnacao dos aerogéis
de silica, a resisténcia a compressao e a condutividade térmica dos compdsitos
passaram de 0,90 MPa para 9,30 MPa e de 0,069 para 0,260 W/m.K, respectivamente.
Assim, foi possivel concluir que a impregnacédo de ceramicas Y2SiOs porosas com

aerogel de silica melhora a propriedade mecéanica e a condutividade térmica desse
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material que pode apresentar potencial aplicacdo como isolamento térmico de alta
temperatura.

Julio et. al (2016) estudaram a aplicacdo de aerogéis a base de silica, secos
pelo método subcritico, para aplicagdo como agregados leves para rebocos a base de
cimento. Segundo o0s autores, a estrutura poroso dos aerogéis e do reboco
correspondente foram correlacionadas com suas condutividades térmicas. O método
subcritico de secagem do aerogel sintetizado provou trazer vantagens ao material
produzido pelo método supercritico, uma vez que a distribuicdo do tamanho das
particulas p6de ser controlada, o material tornou-se mais hidrofébico e ainda conferiu
maiores areas de superficie especificas e maior volume total de poros ao reboco. Os
estudos também indicaram que uma boa estabilizacdo dos aerogéis hibridos dentro
da pasta de cimento aquosa, sem afetar a estrutura final do reboco, foi alcangcada ao
utilizar-se um surfactante aniénico. A faixa eficiente de contetdo de aerogel para fins
de isolamento térmico (acima de 60% do volume do total de agregado) foi otimizado
com o uso de um aerogel subcritico inorganico. Condutividades térmicas tao baixas
guanto aproximadamente 0,085 W/m.K e densidades de 410 kg/m?3 foram obtidos por
substituicdo total de areia de silica por um aerogel hibrido produzido.

Gao et al. (2014), pesquisaram a incorporacdo de particulas de silica aerogel
em concreto. O estudo constatou 0 sucesso na preparagdo de um concreto leve e
isolante a base de cimento contendo particulas de aerogel, demonstrando uma
densidade de 1,0 g/cm3, uma condutividade térmica de 0,26 W/m.K e uma resisténcia
a compressao de 8,3 MPa a um teor de aerogel de 60% de volume. Além disso, 0s
autores afirmam que a densidade, a condutividade térmica e as propriedades
mecanicas do concreto incorporado por aerogel podem ser controladas ao variar-se o
teor de aerogel. Observacdes de microscopia eletronica de varredura revelaram que
as particulas de aerogel sao estaveis durante a hidratacdo de materiais cimenticios, o
gue sugere possibilidades de combinacdo de aerogel e materiais de concreto para
aplicacdes de construcao.

Westgage, Paine e Ball (2018) investigaram o uso de aerogel como aditivo para
rebocos a base de cal, com o objetivo de melhorar a eficiéncia da qualidade térmica
dos edificios, de forma a manter ou melhorar a permeabilidade ao vapor. Cinco
preparacdes experimentais de cal foram preparadas com massa de cal como material
aglutinante e agregado em diferentes proporcdes de granulos de areia e de aerogel.

Em estudo prévio, ja se haviam confirmado resisténcias muito baixas para misturas
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de gesso contendo granulos de aerogel apenas como agregado material, portanto,
fibras de polipropileno foram incorporadas como um material aditivo secundario para
melhorar as propriedades mecéanicas e reduzir a perda de forca atribuida ao
encolhimento e rachaduras. Os resultados mostraram que os granulos de aerogel
podem ser incorporados com sucesso em emplastros de cal a melhorar a eficiéncia
térmica. A adicdo de aerogel também foi encontrada para melhorar a permeabilidade
ao vapor de agua. A inclusdo de fibras de polipropileno foi eficaz na reducdo do
encolhimento e rachaduras a niveis aceitaveis.

Avrella (2015) fez o estudo da insercédo de xerogel em materiais ceramicos. O
xerogel € um material também resultante da sintese sol-gel, sendo sua Unica diferenca
em relacdo ao aerogel, o seu tipo de secagem. Enquanto o aerogel pode ser seco
pelo método hipercritico ou por pressdo ambiente, o xerogel é seco por evaporagao
do solvente. O autor avaliou a condutividade térmica, dentre outras propriedades,
guando inseridos 8% de xerogel em placas ceramicas e verificou um aumento na
resisténcia térmica do material. O autor menciona que a condutividade térmica da
placa com 8% de xerogel foi de 0,2850 W/m.K, enquanto que a da placa contendo
100% argila vermelha foi de 0,6549 W/m.K, ou seja, a insercédo de xerogel reduziu,
aproximadamente, a metade da condutividade térmica da placa ceramica. Avrella
(2015) atribui essa reducdo da condutividade térmica ao aumento no nuamero de
vazios na estrutura das placas ceramicas pela presenca de 8% do xerogel sintetizado,
conforme revelam os dados da diminuicdo da densidade das placas de 1,75+0,02
g/cm3 (placa 100% argila) para 1,72 + 0,02 g/cm?3 (placa com 8% de xerogel).

Wernery et al. (2017) substituiram o enchimento de perlita de um tijolo isolante
comercialmente disponivel por um novo composto de aerogel altamente isolante para
reduzir ainda mais a sua condutividade térmica. Para a analise da condutividade
térmica dos tijolos, usaram-se tanto uma instalacdo de placa quente protegida quanto
simulacdes térmicas. Os resultados mostraram uma diminuicdo pronunciada da
condutividade térmica de 91 até 59 mW/m.K, que corresponde a um coeficiente de
transferéncia de calor de apenas 0,157 W/m2.K.

Vale salientar que, assim como o estudo de Werney et al. (2017), constam na
literatura varias obras cientificas que investigam a utilizagdo do aerogel como
elemento de enchimento de outros materiais aplicados na construcéo civil (paredes,

vidros, janelas, vaos, telhados, etc.), como REIM et al. (2002), Da Rocha (2008), Silva
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(2013), entre outros. Porém, nestes casos, o aerogel ndo é incorporado na estrutura
desses materiais, ou seja, ndo ha a formacédo de um compdsito, de forma que cada
material atua de maneira independente e o resultado obtido € em fun¢cédo da soma dos
seus comportamentos individuais. Sendo assim, apesar dos bons resultados relatados
nesses estudos referentes a condutibilidade térmica em fun¢éo da adicdo de aerogel,
estes ndo sao abordados nesta secdo tendo em vista que o objetivo desta presente
pesquisa € estudar o desempenho térmico quando h& a incorporacéo de aerogel na
estrutura de um material ceramico, isto é, quando ha a formagdo de um material

compaosito.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo expostos os materiais e os métodos empregados para o
preparo do aerogel e a producdo das placas ceramicas, bem como a descricdo dos
ensaios que foram realizados para a caracterizacdo desses materiais.

A metodologia empregada para o desenvolvimento deste trabalho foi
essencialmente experimental e foi constituida, basicamente, de cinco etapas

principais:

Sintese do aerogel;

. Caracterizacao do aerogel sintetizado;

. Caracterizacao das argilas (argila vermelha e argila branca);

. Preparacao das placas ceramicas;

. Execucdo dos ensaios para a caracterizacdo mecanica, quimica, fisica e

térmica das placas ceramicas produzidas.

As nomenclaturas adotadas para as diferentes formulacbes de placas

ceramicas produzidas neste trabalho sdo apresentadas no Quadro 4.

Quadro 4 — Nomenclaturas adotadas para as Elacas ceramicas

NOMENCLATURA FORMULACAO DA PLACA CERAMICA
100% AV 100% argila vermelha
100% AB 100% argila branca
92% AV 8% AT 92% argila vermelha e 8% de aerogel de TEOS
92% AB 8% AT 92% argila branca e 8% de aerogel de TEOS

Fonte: Prépria autora

Os procedimentos adotados para o desenvolvimento desta pesquisa sao

mostrados, sucintamente, na Figura 2.
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Figura 2 — Fluxograma dos procedimentos metodolégicos
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3.1 Matérias-Primas para a Sintese do Aerogel

O aerogel sintetizado foi um aerogel de tetraetilortosilicato — TEOS. Este foi

preparado com a utilizagdo das seguintes matérias-primas:

. Tetraetilortosilicato — TEOS (SiCsH2004);
. Trimetilclorosilano — TMCS (C3HgSICl);

. Etanol (C2HsOH);

. Agua deionizada (H20);

. Acido cloridrico (HCI);

. Hidroxido de aménio (NH4sOH);

. N-hexano (CsH14).

A seguir sdo expostas as especificacdes técnicas de cada material, bem como

a justificativa para a utilizacdo de cada um deles.

3.1.1 Tetraetilortosilicato — TEOS

Tendo em vista que 0s precursores mais utilizados para a producéo de aerogéis
de silica sédo os alcoxidos de silicio (NASCIMENTO, 2002; RAO; RAO; PAJONK,
2005; RAO; PAJONK; RAO, 2005; RAO; RAO; PAJONK, 2007; ARAVIND et al., 2010),
optou-se por utilizar o tetraetilortosilicato — TEOS como precursor da sintese do
aerogel desta pesquisa.

O tetraetilortosilicato — TEOS usado na producado do aerogel é de procedéncia
Merck, tem peso molecular 208,33 g/mol e densidade a 20°C de 1,72 g/ml. A escolha
de utilizar o TEOS baseou-se no fato deste ser o tetraalcoxido mais empregado no
processo sol-gel e devido a sua grande facilidade de formar ligacfes Si-O-Si (siloxano)
através das reacfes de hidrolise e policondensagdo (AWANO, 2012; FERMINO,
2014). Além disso, também levou-se em consideracgéo sua solubilidade, a estabilidade
térmica de seus substituintes organicos, a cinética das reacdes envolvidas e sua
compatibilidade com os demais componentes do sol que irdo compor a rede estrutural
do gel (BRINKER; SCHERER, 1990). Ademais, esta escolha também se justificou em
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funcdo do TEOS atuar como um fortalecedor para o gel, evitando que ocorra quebra
das estruturas formadas (TADJARODI et al., 2013).

3.1.2 Trimetilclorossilano — TMCS

Como o emprego de TEOS acarreta em um aerogel hidrofilico e uma vez que
este trabalho objetiva a aplicacédo de aerogel para fins de desempenho térmico e que
a hidrofilicidade pode possibilitar a condensacdo de &gua no interior dos poros e
ocasionar o colapso destes, prejudicando a caracteristica de isolante térmico do
material (HWANG; KIM; HYUN, 2008), aplicou-se um modificador de superficie.

O modificador de superficie utilizado foi o trimetilclorossilano — TMCS, de
procedéncia Merck, peso molecular 108,64 g/mol e densidade a 20°C de 0,86 g/ml.
Optou-se por usar o TMCS para reduzir as caracteristicas hidroféficas do aerogel
sintetizado, diminuir as forcas capilares e tornar possivel a secagem a pressao

ambiente, evitando o processo de secagem supercritico (CHIAPPIM JUNIOR, 2012).

3.1.3 Etanol

O solvente usado na producdo do aerogel foi o etanol absoluto (99,5%), de
procedéncia Dinamica, peso molecular 46,07 g/mol e densidade a 20°C de 0,80 g/ml.
A escolha por utilizar um solvente alcodlico se deu em virtude do precursor a ser
empregado ser um alcéxido e do etanol ser o solvente mais comum neste tipo de

processo e 0 mais acessivel em termos de custos.
3.1.4 Agua Deionizada

A 4&gua deionizada empregada no processo de preparo do aerogel possui as
seguintes especificacdes: peso molecular 18,00 g/mol e densidade a 20°C de 1,00
g/ml.

3.1.5 Acido Cloridrico

Para permitir uma hidrélise mais rapida e completa na primeira etapa da sintese

do aerogel, utilizou-se o acido cloridrico como catalisador. O &cido cloridrico usado é



55

de procedéncia Neon, possui peso molecular 36,46 g/mol e densidade a 20°C de 1,18
g/ml. A escolha por utilizar um catalisador acido se deu em virtude de estes serem
mais eficientes em comparacao as bases de concentragéo equivalente tendo em vista
gue diminuem o tempo de geleificagdo (BRINKER; SCHERER, 1990).

3.1.6 Hidréxido de Aménio

O hidroxido de aménio utilizado € de procedéncia Merck, tem peso molecular
35,04 g/mol e densidade a 20°C de 0,90 g/ml. Este foi aplicado como catalisador da

segunda etapa da producao do aerogel.

3.1.7 N-Hexano

O n-hexano usado na sintese do aerogel é de procedéncia CAQ, possui peso
molecular 86,18 g/mol e densidade a 20°C de 0,66 g/ml. A escolha deste reagente se
deu em virtude de trabalhos prévios terem demonstrado uma boa eficiéncia deste

solvente quando aplicado na etapa de secagem do aerogel (LI et al., 2012).

3.2 Matérias-Primas para a Producéo das Placas Ceramicas

Tendo em vista que a qualidade dos revestimentos cerdmicos ndo € afetada
pela cor da massa ceramica (BUSCHINELLI, 2014), foram utilizadas nesta pesquisa
argila vermelha e argila branca, para assim, poder comparar os resultados obtidos
com cada um destes materiais. Portanto, para a fabricacdo das placas ceramicas

foram empregadas as seguintes matérias-primas:

. Argila (vermelha e branca);
. Agua;
. Aditivo ligante.
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3.2.1 Argila Vermelha

A argila vermelha empregada nesta pesquisa (Figura 3) é proveniente de uma
varzea do 2° Distrito do Passo Novo da cidade de Alegrete, RS, proxima ao municipio
de Manoel Viana, RS. Esta argila possui elevado teor de plasticidade e apresenta,
essencialmente, em sua composi¢ao quimica silica (SiOz) e alto teor de ferro (Fe203)
(AVRELLA, 2015).

",A:.‘f

Fonte: Prépria autora

A escolha por utilizar essa argila se deu em virtude dos 6timos resultados
térmicos encontrados para placas ceramicas com insercao de xerogel fabricadas com
essa matéria-prima nos estudos desenvolvidos por Avrella (2015). O autor relata ter
conseguido uma condutividade térmica de 0,2850 W/m.K para placas desta base
ceramica contendo 8% de uma mistura de xerogéis.
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3.2.2 Argila Branca

A argila branca empregada para a producgéo das placas ceramicas é uma argila
caulim (Figura 4) procedente do municipio de Vargem Grande do Sul, SP e foi
adquirida comercialmente na empresa Helager Industria e Comércio Ltda. Esta argila
€ predominantemente composta, em termos quimicos, por silica (SiO2) e alumina
(Al20s3).

Figura 4 — Argila branca

Fonte: Prépria autora

A definicdo da utilizacdo desse material se fundamentou nos resultados
significativos de resisténcia a flexdo em trés pontos encontrados por Nunes (2017) em
misturas ceramicas contendo 100% argila branca. Este autor menciona ter alcangcado
moédulo de resisténcia a flexdo de 19,50 MPa para placas ceramicas composta
integralmente por argila branca. Outro fator que influenciou na escolha do material foi
0 seu baixo custo.
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3.2.3 Aditivo Ligante

Para aperfeigoar a resisténcia da massa ceramica a verde e poés sinterizagéo,
usou-se o aditivo ligante carbonato de sodio, mostrado na Figura 5. Este € de
procedéncia Vetec.

Figura 5 — Carbonato de sédio

Fonte: Prépria autora

A justificativa para a aplicacdo deste aditivo se alicercou nos resultados
satisfatorios de resisténcia a verde obtidos em estudos desenvolvidos por Quereda et
al. (2011) em argilas para a produgédo de placas ceramicas. Os autores revelam que
pequenos percentuais deste aditivo geram incrementos significativos da resisténcia
mecanica das pecas a seco, sendo capaz de elevar esta propriedade em até 70% sem

afetar de forma consideravel o comportamento reol6gico da suspensao.

3.3 Sintese do Aerogel

O aerogel foi sintetizado pelo método sol-gel. Apesar deste processo tornar

mais oneroso o produto final, ele permite a preparacao de polimeros inorganicos de
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alta pureza e com larga faixa de propriedades estruturais e texturais (DA SILVA, 1992).
A escolha desse método também se justifica por ser um método que permite o preparo
de géis vitreos com multicomponentes a temperatura ambiente, com propriedades
especiais, alta homogeneidade, a baixa temperatura, com baixo consumo de energia,
minima perda por evapora¢do, minima poluicdo atmosférica, sem separacao de fase
e sem passar pelo ponto de cristalizacdo. Além disso, € um método que exige uma
infraestrutura simples, ja que o processo exige praticamente vidrarias de laboratério e
fornos de baixa temperatura (aproximadamente 1200°C) (DONATTI, 2003).

A sintese do aerogel ocorreu em trés etapas. Na primeira etapa, inicialmente
preparou-se a solucdo (Figura 6). Esta consistiu na mistura, nessa ordem, dos
seguintes componentes: TEOS, TMCS, etanol, agua e acido cloridrico. A razdo molar
utilizada destes elementos, em gramas/gramas, foi de, respectivamente, 1: 0,36: 3,1:
1,2: 7x10%, conforme estudos de Li et al. (2012). A solucéo foi mantida em refluxo a
temperatura de 70°C durante o intervalo de tempo de uma hora, sempre mediante

constante agitacao (Figura 7).

Figura 6 — Preparacéo da solucdo

Diogo\.n‘)

.

\Myg
500 ml 4@~

Fonte: Prépria autora
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Figura 7 — Solu¢do mantida em refluxo a 70°C

Fonte: Prépria autora

A hidrélise da solucdo de TEOS no solvente organico etanol leva a formacéo
de particulas com funcao silanol (Si-OH), as quais por polimerizacao via condensacao,
geram um sol e a continuidade do processo leva a formagédo de um gel (BRINKER,;
SCHERER, 1990; SILVA, 2009; SILVA, 2013). Portanto, apos a adicdo de todos os
componentes, agitou-se a mistura para assegurar a homogeneizacgao do sol.

Em uma segunda etapa da sintese, a solucao foi novamente dissolvida em uma
mistura de etanol, &gua, e hidréxido de amonio. A proporcdo estequiométrica desses
componentes, em gramas/gramas, foi de 1: 7: 5x104, conforme Li et al. (2012).

O produto permaneceu em repouso pelo periodo de 24 horas dentro de uma
capela de exaustdo. Nesse intervalo de tempo, o produto passou do seu estado sol
(Figura 8) para seu estado gel (Figura 9).



Figura 8 — Produto em seu estado sol

Fonte: Prépria autora

Figura 9 — Produto em seu estado gel

Fonte: Prépria autora
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Em uma terceira etapa, “moeu-se” o material em pequenas particulas (Figura
10) e lavou-se com n-hexano (Figura 11). A lavagem com n-hexano foi realizada para
permitir a retirada da fase liquida do produto por evaporacdo a pressdo ambiente.
ApOs este processo, 0 material permaneceu sob secagem em pressao e temperatura
ambiente durante o intervalo de tempo de quatorze dias (Figura 12).

Optou-se por este tipo de secagem tendo em vista que € um método alternativo
para a obtencdo de aerogéis de silica (BANGI; RAO; RAO, 2008; ARAVIND et al.,
2010; SARAWADE et al., 2007). Além disso € um método novo amplamente utilizado
e que, além de ter custos mais acessiveis, ndo representa riscos como a secagem
supercritica. Segundo Desphande, Smith e Brinker (1996), é uma técnica que
aumenta a possibilidade de producéo continua com menores custos operacionais e

de capital.

Figura 10 — Moagem do produto para lavagem com n-hexano

T = *’Tﬂ‘
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Fonte: Propria autora



Figura 11 — Lavagem do produto com n-hexano

Fonte: Prépria autora

Figura 12 — Produto na etapa de secagem a pressao e temperatura ambiente

Fonte: Prépria autora
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As possiveis reacdes intrinsecas ao precursor TEOS, ao modificador de
superficie TMCS e a interacdo entre estes reagentes entre si sdo mostradas nas
Figuras 13 a 15.

Figura 13 — Possiveis rea¢cdes do precursor TEOS
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Figura 14 — Possiveis reacdes do modificador de superficie TMCS

65

Trimetilclorosilano OH
(TMCS) | | |

P r%‘*-oH / 1

o )
# | “OH 7/ I'xof" \
Hexametil-Bis-Silano °\
[ Si Si
o l /Io AN
Si_ | |
/| OH oS0\
OH 61 sl |
i, i
. PARIT
S~ oH tl{ \
| 5
|
oH 0
| l
. --}Si\
“\.OH
H0/| 7
OH on —~§i
NCo b 8
VAN YA BT |
| | |} \S' /N
- 7N
S Si |
; o/ Y OH

Fonte: Avrella (2015, p. 53)



66

Figura 15 — Possiveis reacdes entre o precursor e o modificador de superficie
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3.4 Caracterizagao do Aerogel

O aerogel sintetizado foi caracterizado em termos quimicos e fisicos. A
caracterizacdo quimica se concretizou mediante a realizacdo de Espectroscopia de
Infravermelho. J& a caracterizacao fisica ocorreu através da Teoria da Adsorcdo
Multimolecular — BET.

3.4.1 Espectroscopia de Infravermelho

O ensaio de espectroscopia de infravermelho foi realizado para avaliar a
composicdo quimica do aerogel, ou seja, para identificar os grupamentos quimicos
e/ou funcdes organicas presentes nas estruturas das moléculas e, assim, confirmar a
formulacao e reacdo de todas as etapas da sintese. Este ensaio foi realizado com um
equipamento da marca Shimadzu e foi efetuado no Instituto de Quimica da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul — UFRGS — Campus do Vale.
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3.4.2 Teoria da Adsorcéo Multimolecular - BET

Para determinar o didmetro dos poros do aerogel, realizou-se a técnica da
Teoria da Adsor¢cdo Multimolecular — BET. Este foi realizado por adsorcdo de
nitrogénio a temperatura de 77 K. Este ensaio foi realizado no Instituto de Quimica da
UFRGS — Campus do Vale.

3.5 Caracterizagéo das Argilas

As argilas vermelha e branca utilizadas nesta pesquisa foram caracterizadas
quimico-fisicamente. A caracteriza¢do quimica ocorreu por meio da difracdo de raios
X e a caracterizacado fisicamente se deu através do ensaio de granulometria e limites
de Atterberg.

3.5.1 Difragéao de Raios X

A mineralogia das argilas foi analisada através da difracédo de raios X. Para a
realizacdo desta técnica, usou-se um difratdmetro 626, marca Rigaku, modelo Ultima
IV com geometria Bragg Brentano. Esta analise foi realizada no Laboratorio de Fisica
da UNIPAMPA — Campus Bagé.

3.5.2 Granulometria

Tendo em vista a grande importancia de uma granulometria adequada para que
as condi¢Bes de compactacédo e as caracteristicas do produto final sejam garantidas
(HECK, 1996) e a fim de caracterizar as argilas vermelha e branca fisicamente,
realizou-se o ensaio de granulometria. Esta analise foi efetuada pelo método a laser
através do equipamento Particle Size Analyzers, CILAS, 1190 L, Franca. Foram
ensaiadas cinco amostras de cada material. Este ensaio foi conduzido no Laboratorio
de Fisica da UNIPAMPA — Campus Bagé.
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3.5.3 Limites de Atterberg

Como a plasticidade é uma das caracteristicas das argilas que exerce um papel
fundamental na fabricacéo de ceramicas (TORETTI et al., 2012), determinaram-se 0s
Limites de Atterberg para as argilas vermelha e branca utilizadas nesta pesquisa. Para
0 estabelecimento destes limites, inicialmente, as amostras foram preparadas de
acordo com os procedimentos indicados pela NBR 6457 (ABNT, 2016a) no
Laboratorio de Solos da UNIPAMA — Campus Alegrete. Apos, foram seguidos os
procedimentos explicados na sequéncia para definir os seguintes parametros das
argilas: Limite de Liquidez — LL, Limite de Plasticidade — LP e indice de Plasticidade —
IP.

a. Limite de Liquidez

O Limite de Liquidez (LL), que corresponde ao teor de 4gua acima do qual a
massa adquire o comportamento de um liquido (SANTOS, 1992), de cada argila foi
estipulado de acordo com a NBR 6459 (ABNT, 2016b). O teor de umidade das

amostras foi calculado conforme a Equacéo 1.

h =225 5 100 . (1)
M3—M,
Onde:

h: Teor de umidade (%);
M;: Massa da capsula (g);
M,: Massa da amostra umida (g);

M;: Massa da amostra seca (g).

O Limite de Liquidez foi fixado como o valor de teor de umidade na reta do
ensaio para cada argila para o niumero de 25 golpes, conforme regulamentado pela
NBR 6459 (ABNT, 2016b). Foram utilizadas duas amostras por ponto. O ensaio para
a determinacdo do Limite de Liquidez foi realizado no Laboratorio de Solos da
UNIPAMPA — Campus Alegrete.
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b. Limite de Plasticidade

Como o Limite de Plasticidade (LP) é o teor de umidade abaixo do qual o
sistema perde a capacidade de ser moldado e passa a ficar quebradico (SANTOS,
1992), determinou-se este limite com o intuito de se ter uma base do teor de umidade
ideal para a moldagem dos corpos de prova com cada uma das argilas. Assim, o
ensaio do Limite de Plasticidade foi executado de acordo com a NBR 7180 (ABNT,
2016¢). O Limite de Plasticidade foi calculado em concordancia com a Equacéo 2.

_ hythothg
- 3

LP . (2

Onde:
LP: Limite de Plasticidade (%);
h,: Umidade da amostra 1 (%);

h,: Umidade da amostra 2 (%);

h;: Umidade da amostra 3 (%).

O ensaio para a determinagdo do limite de plasticidade procedeu-se no
Laboratério de Solos da UNIPAMPA — Campus Alegrete e foram usadas trés amostras

de cada material.

c. Indice de Plasticidade

Para conhecer-se a quantidade maxima de agua que pode ser adicionada na
massa ceramica, a partir de seu Limite de Plasticidade, de modo que o sistema
mantenha a sua consisténcia plastica, instituiu-se o indice de Plasticidade (IP). O
indice de Plasticidade foi estabelecido em funcdo da diferenca entre o Limite de

Liguidez e o Limite de Plasticidade, como expressa a Equagao 3.

IP=LL—LP .. (3)

Onde:
IP: indice de Plasticidade (%);



70

LL: Limite de Liquidez (%);
LP: Limite de Plasticidade (%).

3.6 Producéao das Placas Ceramicas

3.6.1 Formulagéo

As placas ceramicas foram produzidas tendo em vista quatro tipos de

formulacdes:

" Massa ceramica composta por 100%, em massa, de argila vermelha;

" Massa ceramica constituida de 92%, em massa, de argila vermelha e 8%, em
massa, do aerogel de TEOS sintetizado;

" Massa ceramica contendo 100%, em massa, de argila branca;

" Massa ceramica com 92%, em massa, de argila branca e 8%, em massa, do

aerogel de TEOS sintetizado.

Em todas as misturas adicionou-se 0,3% em massa de carbonato de sadio.
Esta porcentagem foi fixada tendo em vista os estudos de Quereda et al. (2011), que
relatam ter obtido um aumento consideravel na resisténcia a verde das placas
ceramicas com a utilizacao deste ligante.

O teor de 8% de aerogel foi definido com base na pesquisa realizada por Avrella
(2015) que relata ter obtido uma melhora de cerca de 43,52% no desempenho térmico
de materiais ceramicos com a insercdo, na massa ceramica, de 8% de xerogel
(material que difere do aerogel apenas pelo tipo de secagem empregado que é o de
evaporacao do solvente).

A realizacdo dessas quatro formulacdes justificou-se pelo fato de que, como
um dos objetivos do trabalho era tracar um comparativo com os estudos de Avrella

(2015), inicialmente foram produzidas massas ceramicas contendo:

. A mesma argila utilizada pelo autor: argila vermelha;

" Um aerogel produzido com os mesmos precursores: aerogel de TEOS;
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. As mesmas proporcfes dos materiais: para a amostra de referéncia 100%
argila vermelha e para a amostra com material isolante 92% de argila vermelha e 8%

de material isolante.

Portanto, em um primeiro momento foram fabricadas as placas ceramicas
100% AV e as placas 92% AV 8% AT. Entretanto, no decorrer desta pesquisa,
constatou-se que as placas contendo estas formulagdes (formulagbes com argila
vermelha) ndo apresentaram um dos quesitos minimos (resisténcia a flexao) requerido
pela NBR 13818 para esses materiais serem utilizados como revestimentos ceramicos
(ABNT, 1997c).

Na intencdo de propor uma pesquisa com o estudo da viabilidade, em termos
de desempenho térmico, de materiais que fossem possiveis, em termos préticos, de
serem utilizados como revestimentos ceramicos, optou-se por modificar a argila das
formulacdes anteriores para uma argila de maior resisténcia. Por esse motivo, adotou-
se uma argila branca, que segundo estudos de Nunes (2017), é caracterizada por
apresentar uma resisténcia a flexdo em trés pontos compativel com o minimo
necessario estabelecido na NBR 13818 (ABNT, 1997c).

Dessa forma, foram fabricadas placas ceramicas com as mesmas proporcoes
dos estudos de Avrella (2015), entretanto, empregando uma argila de maior
resisténcia com a finalidade de viabilizar a utilizagdo das placas fabricadas com a
adicao de aerogel para virem a ser empregadas como revestimentos ceramicos. Por
esse motivo, as placas ceramicas 100% AB e as placas 92% AB 8% AT foram

fabricadas neste estudo.
3.6.2 Preparacédo da Matéria-Prima
a. Argila Vermelha
A argila vermelha, depois de extraida, permaneceu em repouso durante o
periodo de 24 horas para sua secagem natural. A seguir, a argila foi preparada. Sua

preparacao consistiu em desagregar e moer o material. A moagem foi realizada a seco

utilizando-se um almofariz, conforme ilustrado na Figura 16.
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Figura 16 — Prepara¢éo da argila vermelha

Fonte: Prépria autora

Finalizado esse processo, a argila vermelha foi peneirada na peneira nimero
30, de abertura de malha 600 um, para a passagem dos gréos finos e retirada de

residuos de raizes, como mostra a Figura 17.
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Na sequéncia, esta foi acondicionada em estufa a temperatura de 105°C ao
longo de 24 horas. Transcorrido esse tempo, o material foi retirado da estufa e

resfriado a temperatura ambiente por igual periodo (24 horas).

b. Argila Branca

A argila branca nao passou por nenhum processo de preparacédo, tendo em
vista que € uma argila comercializada ja na forma ideal para a sua utilizacdo na

conformacao das placas ceramicas.

3.6.3 Preparacéo das Massas Ceramicas

As misturas das massas ceramicas foram preparadas, inicialmente,
manualmente em um recipiente apropriado e, a seguir, foram levadas para um
misturador do tipo planetdrio onde fez-se a adicdo de &gua. O teor de &agua
incorporado foi de 8%. Para a escolha desta porcentagem, levou-se em consideracao
o Limite de Plasticidade de cada argila e a trabalhabilidade de cada formulacdo de
massa ceramica. Por ter sido com a quantidade de 8% de massa de agua que as
misturas se mostraram adequadas em termos de trabalhabilidade, uniformidade e
moldagem eficiente (sem a ocorréncia de vazamento de material pelas superficies de

encaixe das férmas), fixou-se a umidade neste valor.

3.6.4 Conformacéao

Tendo em vista que o0 equipamento empregado no ensaio de condutividade
térmica exige uma geometria diferenciada dos demais ensaios de caracterizacao,

foram moldados dois formatos de placas ceramicas:

. Placas de formato quadrangular para a efetuacédo do ensaio de condutividade
térmica (Figura 18);
. Placas de formato retangular para a realizagdo dos demais ensaios a serem

realizados (Figura 19).
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Figura 18 — Placa ceramica quadrangular

Fonte: Prépria autora

Figura 19 — Placa ceramica retangular

Fonte: Prépria autora



75

As dimensdes das placas ceramicas de formato quadrangular para a execugao
do ensaio de condutividade térmica foram estabelecidas em funcdo da geometria
recomendada pelo equipamento medidor de condutividade (Fox 200, marca
LaserComp): 150 mm de comprimento, 150 mm de largura e 20 mm de espessura.
Estes corpos de prova foram moldados por uma matriz de aco com encaixe tipo
macho-fémea com capacidade de produzir um corpo de prova por vez (Figura 20).
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Figura 20 — Matriz para placas quadrangulares: (a) encaixada; (b) desencaixa
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Fonte: Prépria autora
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As dimensfes das placas de formato retangular, utilizadas na realizacao dos
demais ensaios, foram determinadas em funcdo da capacidade de carga dos
equipamentos: 71 mm de comprimento, 35 mm de largura e 10 mm de espessura.
Para a moldagem destes corpos de prova, utilizou-se outra forma de aco, também
com sistema de encaixe tipo macho-fémea, com capacidade de producdo de dois
corpos de prova por vez (Figura 21).

ara pla

Fonte: Prépria autora
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Para a producao dos corpos de prova de ambas as geometrias, as massas
ceramicas foram inseridas na matriz de modo que o material permanecesse
homogeneizado e sua superficie estivesse nivelada. Apos o preenchimento da matriz
com a mistura ceramica, os corpos de prova foram conformados por prensagem.

Optou-se por este método de conformacédo tendo em vista que € a técnica
recomendada para massa ceramica que encontra-se em estado seco (BARBOSA
JUNIOR, 1997) e por esta técnica possibilitar uma alta produtividade e simplicidade
de automacdo (AMOROS, 2000a).

O processo de prensagem se deu através do uso de uma prensa EMIC com

capacidade de carga de 200 kN (Figura 22).

Figura 22 — Prensa EMIC de capacidade de carga de 200 kN

Fonte: Prépria autora

As massas ceramicas foram submetidas a prensagem uniaxial com acao Unica
do travessdo. Como a argila vermelha é mais plastica, a pressdo de compactacéo
aplicada para todas as misturas formuladas neste presente trabalho foi de 15 MPa

tendo em vista que € o minimo recomendado para massa ceramica vermelha,
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conforme estabelece De Oliveira (2000). A escolha desta pressdo de compactacao
também considerou o valor adotado por Avrella (2015).

A prensagem ocorreu na velocidade 0,2 mm/min. Finalizada a prensagem, os
corpos de prova foram desmoldados, identificados, medidos e suas massas aferidas.
A etapa de conformacao foi feita no Laboratério da Engenharia Civil da UNIPAMPA —

Campus Alegrete.

3.6.5 Secagem

Ao término da etapa de conformacéao, as placas ceramicas foram submetidas a
secagem. Para evitar a ocorréncia de tensdes e defeitos nas placas, em um primeiro
momento, 0s corpos de prova passaram por uma secagem natural para que se
procedesse a perda da umidade de forma lenta e gradual. Dessa forma, apés
conformados, os corpos de prova permaneceram acondicionados em uma camara
climatica durante o tempo de 24 horas para que se evitasse a perda de umidade
precoce.

Passado esse periodo, os corpos de prova foram colocados em estufa a
temperatura de 105°C onde permaneceram por mais 24 horas. A secagem em estufa
foi a Ultima etapa da secagem e foi executada com a finalidade de retirar a umidade
ainda existente nos corpos de prova.

Ao término do processo de secagem, as placas foram retiradas da estufa e
resfriadas a temperatura ambiente. Apoés resfriadas, novamente fez-se a medicao e
pesagem das placas ceramicas para verificar a ocorréncia de perda de umidade e

retracao linear nesta etapa.

3.6.6 Queima

Concluida a etapa de secagem, as placas ceramicas passaram pelo processo
de tratamento térmico. Este foi realizado por meio de um forno simulador de queima
para ceramica da marca INTI, modelo FRQ 1300/3 (Figura 23) com capacidade de

aguecimento até a temperatura de 1300°C.
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Figura 23 — Forno simulador de queima: (a) visao exterior; (b) visao interior

Fonte: Prépria autora

A etapa de queima foi realizada no Laboratério de Quimica da UNIPAMPA —
Campus Alegrete. Os corpos de prova foram submetidos a queima Unica e foram
utilizadas trés temperaturas de queima: 950°C, 1100°C e 1300°C.

a. Temperatura de Queima 950°C

Inicialmente, os corpos de prova de argila vermelha (100% AV e 92% AV 8%
AT) sofreram tratamento térmico a temperatura de 950°C. Esta temperatura foi
definida tendo em vista que a argila vermelha é uma matéria-prima que permite sua
sinterizacdo a baixas temperaturas, entre 900°C e 1100°C, conforme a Agéncia
Brasileira de Desenvolvimento Industrial (ABDI, 2016). Além disso, de acordo com
estudos de Milheiro e Holanda (2000), os corpos ceramicos produzidos em argila
vermelha apresentam baixo valor de retracdo linear (1,77 a 3,82%) quando
sinterizados até a temperatura de 950°C, de modo que a partir dessa temperatura,
aumenta-se cada vez mais o parametro de retracéo linear (6,27 a 12,66%).

Ademais, Pinheiro e Holanda (2010) verificaram que na temperatura de 950°C
ainda esta presente um grande volume de poros abertos na estrutura da argila
vermelha. Resultado semelhante foi encontrado por Vieira e Monteiro (2003), que
também relatam que a argila plastica tem uma microestrutura porosa com a queima
realizada na temperatura de 950°C. Milheiro e Holanda (2000) salientam que a partir
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de 950°C, a porosidade aberta dos corpos ceramicos comeca a ser preenchida com
a formacéo da fase vitrea, o que torna o material mais denso e, em consequéncia,
menos poroso.

Como o objetivo deste trabalho é melhorar o desempenho térmico das placas
ceramicas, uma microestrutura porosa do corpo ceramico é favoravel para esta
pesquisa, tendo em vista que a porosidade influencia diretamente em termos de
isolamento térmico. Por esse motivo, estabeleceu-se como 950°C a temperatura de
queima dos corpos de prova. Ademais, 950°C também foi a temperatura empregada
por Avrella (2015), o que reforcou ainda mais essa escolha, tendo em vista que as
placas desenvolvidas por esse autor, conforme ja& mencionado neste trabalho,
mostraram otimos resultados em termos de desempenho térmico.

A queima foi realizada com uma rampa de aquecimento com patamar Gnico.
Utilizou-se uma taxa de aquecimento de 5°C/min até a temperatura de 950°C e, ao
atingir essa temperatura, o forno permaneceu por 30 minutos a 950°C, conforme
Avrella (2015). Passados os 30 minutos, o forno foi desligado e as placas
permaneceram no seu interior para que o resfriamento das placas ocorresse de
maneira lenta, gradual e natural, e evitar, assim, tensées e defeitos nos corpos de

prova.

b. Temperatura de Queima 1100°C

Ao verificar-se que a resisténcia a flexao em trés pontos das placas ceramicas
de argila vermelha a temperatura de 950°C néo atendeu ao requerido pela norma NBR
13818 (ABNT, 1997c), modificou-se a temperatura de queima das misturas de base
vermelha para 1100°C. A fixacdo desta temperatura se deu em funcdo de 1100°C ser
a temperatura limite indicada para argilas vermelhas (ABDI, 2016).

Assim, as placas ceramicas de formulacdes 100% AV e 92% AV 8% AT foram
queimadas a temperatura de 1100°C. A queima nesta temperatura manteve a mesma
rampa de aquecimento de Avrella (2015). Portanto, o tratamento térmico foi realizado
com patamar uUnico. Utilizou-se uma taxa de aquecimento de 5°C/min até a
temperatura de 1100°C e, ao atingir essa temperatura, o forno permaneceu por 30

minutos a 1100°C, conforme Avrella (2015). Finalizada a sinterizacdo, as placas
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permaneceram no interior do forno para que o resfriamento se desse de maneira lenta,

gradual e natural, para evitar tensdes e defeitos nos corpos de prova.

c. Temperatura de Queima 1300°C

Como as placas ceramicas de base argila vermelha queimadas a temperatura
de 1100°C também n&o atingiram o minimo requerido pela norma NBR 13818 (ABNT,
1997c) para a resisténcia a flexdo em trés pontos, optou-se pela troca da argila
vermelha por uma argila branca (conforme explicado no item 3.6.1 deste presente
trabalho). Assim, os corpos de prova de base branca (100% AB e 92% AB 8% AT)
foram queimados a temperatura de 1300°C. A definicdo desta temperatura se deu
baseada nos resultados eficientes para a resisténcia a flexdo em trés pontos
encontrados por Nunes (2017) em seus estudos quando corpos de prova com argila

branca foram sinterizados na temperatura de 1300°C.

3.7 Caracterizagcdo das Placas Ceramicas

As placas ceramicas foram caracterizadas primeiramente, sob o ponto de vista
mecanico. A caracterizacdo mecanica se deu através do ensaio de resisténcia a flexao
em trés pontos. As placas que atingiram o minimo recomendado pela NBR 13818
(ABNT, 1997c) para esta propriedade, foram caracterizadas em termos quimico-
fisicos, fisicos e térmicos.

A caracterizacdo quimico-fisica das placas ceramicas ocorreu através da
andlise de difracdo de raios X. A caracterizagdo fisica se deu através dos Ensaios de
absorcdo de agua, porosidade aparente, densidade aparente, retracdo linear de
gueima e perda de massa ao fogo. E, por fim, a caracterizacao térmica foi assegurada

por meio do ensaio de condutividade térmica.

3.7.1 Resisténcia a Flexao em Trés Pontos

A resisténcia a flexdo em trés pontos foi verificada segundo as orientacfes do
Anexo C da NBR 13818 (ABNT, 1997c) e sendo calculada pela Equacéo 4.
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MRF = 3FxL

- 2
2bXepin

. (4

Onde:

MRF: Mbdulo de resisténcia a flexdo (MPa);

F: Forca de ruptura (N);

L: Distancia entre as barras de apoio (mm);

b: Largura do corpo de prova ao longo da ruptura (mm);

emin: Minima espessura do corpo de prova (mm).

A partir desse ensaio, também estabeleceu-se a carga de ruptura da placa,
conforme mostra a Equagéo 5.

CR="22 ... (5)

Onde:

CR: Carga de ruptura (N);

F: Forca de ruptura (N);

L: Distancia entre as barras de apoio (mm);

b: Largura do corpo de prova ao longo da ruptura (mm).

Para a realizacédo do ensaio de flexao em trés pontos, utilizou-se uma maquina
universal da marca Shimadzu, com capacidade de carga de 5 kN (Figura 24). Foram
ensaiados 7 corpos de prova de cada mistura, conforme valor minimo recomendado
pela NBR 13818 (ABNT, 1997c). O ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos foi
feito no Laboratério de Mecéanica Aplicada da UNIPAMPA — Campus Alegrete.

Ao término deste ensaio, fez-se a analise das superficies de fratura por meio
da Microscopia Eletrénica de Varredura — MEV. Para isso, empregou-se um

equipamento modelo EVO MA10 marca Zeis (Figura 25).
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Figura 24 — Maquina universal Shimadzu

Fonte: Prépria autora

Figura 25 — Microscopio eletrénico de varredura

Fonte: Prépria autora
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O ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos foi utilizado como parametro
de classificacdo/eliminacdo das placas produzidas. Neste contexto, as placas
ceramicas que evidenciaram resisténcia a flexdo igual ou superior ao minimo
requerido na NBR 13818 (ABNT, 1997c) para serem aplicadas, na préatica, como
revestimentos ceramicos, foram mantidas na pesquisa e, portanto, caracterizadas
quimico-fisica, fisica e termicamente.

Por outro lado, os corpos de prova que ndo resultaram o minimo de resisténcia
a flex@o estabelecido em norma foram descartados. Em fung&o do ndo atendimento
de um dos requisitos minimos e essenciais para a utilizacdo desses materiais no ramo
de revestimento ceramico, nao se justificou a continuidade de caracterizacdo dessas
placas, tendo em vista que o0 objetivo deste estudo é a producdo de um material que
seja viavel de ser aplicado.

3.7.2 Difracdo de Raios X

A técnica de difracéo de raios X foi aplicada para analisar a mineralogia dos
corpos de prova apos realizada a queima. Através dessa metodologia foi possivel
visualizar as fases cristalinas das placas ceramicas. Para a realiza¢do deste ensaio,
empregou-se um difratdmetro 820, da marca Rigaku, modelo Ultima IV com geometria
Bragg Brentano. Este ensaio foi conduzido no Laboratério de Fisica da UNIPAMPA —
Campus Bagé.

3.7.3 Absorcao de Agua

Para determinar a capacidade de absor¢cédo de agua dos corpos de prova, isto
€, a quantidade de agua que as placas ceramicas absorveram apoés sinterizadas,
realizou-se o ensaio de absorcao de agua. Este ensaio foi executado em consonancia
com a NBR 10545-3 (ABNT, 2017), sendo realizado pelo método da fervura (Figura
26) e pelo método a vacuo (Figura 27) e foi conduzido no Laboratério de Engenharia
Civil da UNIPAMPA — Campus Alegrete.
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Figura 26 — Ensaio de absorcdo: método da fervura

Fonte: Prépria autora

Figura 27 — Ensaio de absorgdo: método a vacuo

Fonte: Prépria autora
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Foram utilizados dez corpos de prova por mistura, conforme recomendado pela
norma vigente. Para a efetuacdo do ensaio, foram empregados 0s seguintes
equipamentos: uma estufa com capacidade de operacdo a temperatura de 110+5°C,
um dessecador e uma balanca com preciséo de 0,01 g.

A absorcao de agua, em termos de penetracdo de agua nos poros de facil
impregnacdo, foi calculada de acordo com a expressao contida na Equacéo 6.

_ Mayp—My

E, =2227™ 5 100 ... (6)

my

Onde:
E,: Penetracdo de agua em poros de facil impregnacao (%);
m,: Massa da placa ceramica seca (Q);

m,,: Massa da placa ceramica impregnada pela com agua em ebuli¢cdo (g).

E a absor¢cdo de agua, em termos de penetracdo de dgua em quase todos 0s
poros abertos, foi obtida como mostra Equacéo 7.

E, =72 % 100 .. (7)

mq

Onde:
E,: Penetracdo de agua em quase todos os poros abertos (%);
m; . Massa da placa ceramica seca (Q);

m,,,. Massa da placa ceramica impregnada pela imerséo a vacuo (g).
3.7.4 Porosidade Aparente

A porosidade aparente das placas, ou seja, a porcentagem correspondente ao
volume de poros abertos da placa em relacdo ao seu volume exterior, foi obtida em
conformidade com o exposto na norma NBR 10545-3 (ABNT, 2017) e definida como

€ exposto na Equacdo 8.

_ (may—-my)
PA =TI 5 100 .. (8)
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Onde:

PA: Porosidade aparente (%);

m,,,: Massa da placa ceramica impregnada pela imersao a vacuo (g);
m;: Massa da placa ceramica seca (g);

V: Volume externo da placa (cms).

O ensaio para determinacdo da porosidade aparente ocorreu no Laboratorio de
Engenharia Civil da UNIPAMPA — Campus Alegrete. Para a concretizagcdo deste
ensaio, usaram-se dez corpos de prova de cada mistura conforme recomendado pela
NBR 10545-3 (ABNT, 2017).

3.7.5 Densidade Aparente
A densidade aparente, isso €, o quociente da massa seca da placa pelo seu

volume exterior, incluindo os poros, foi estabelecida tendo em vista as orientacdes da
NBR 10545-3 (ABNT, 2017), e calculada em fun¢éo da Equacéao 9.

— M
B = V .. (9)
Onde:

B: Densidade aparente (g/cm3);
m;: Massa da placa ceramica seca (g);

VV: Volume externo da placa (cm3).

O volume externo da placa, por sua vez, foi determinado através da Equacao
10.

V= m,, —m, .. (10)

Onde:
V: Volume externo da placa (cm3);
m,,,. Massa da placa ceramica impregnada pela imersao a vacuo (g);

my: Massa da placa ceramica suspensa impregnada pela imersao a vacuo (g).
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Ensaiaram-se dez corpos de prova de cada mistura em consonancia com a
NBR 10545-3 (ABNT, 2017). Os procedimentos relacionados a este ensaio foram

realizados no Laboratério de Engenharia Civil da UNIPAMPA — Campus Alegrete.
3.7.6 Retracéo Linear de Queima

Tendo em vista que uma das propriedades desejaveis dos revestimentos é sua
estabilidade dimensional, determinou-se a retracéo linear das placas ceramicas para
analisar o seu comportamento frente o processo de queima empregado. Os corpos de
prova foram medidos com paquimetro antes e apdés a queima. Neste contexto, a

retracdo linear de queima foi estabelecida através da Equacéo 11.

RL = Es7k) 100 .. (12)
(Ls)

Onde:
RL: Retracéo linear de queima (%);
Ls: Comprimento do corpo de prova antes da queima (mm);

Lq: Comprimento do corpo de prova apés a queima (mm).

Este ensaio foi efetuado utilizando-se dez corpos de prova de cada mistura.
Este procedimento experimental se deu no Laboratério de Engenharia Civil da
UNIPAMPA — Campus Alegrete.

3.7.7 Perda de Massa ao Fogo

A perda de massa dos corpos de prova apés o processo de queima foi obtida
pela Equacéo 12.

purF = M=)\ 10 .. (12)
Ms)

Onde:

PMF: Perda de massa ao fogo (%);
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M;: Massa do corpo de prova antes da queima (g);

M,: Massa do corpo de prova apos a queima (g).

A determinacdo da perda de massa ao fogo se deu com o uso de dez corpos
de prova de cada mistura. Os procedimentos relacionados a este ensaio foram

conduzidos no Laboratoério de Engenharia Civil da UNIPAMPA — Campus Alegrete.

3.7.8 Condutividade Térmica

Para averiguar a capacidade de conducdo de calor das placas ceramicas
produzidas, realizou-se o ensaio de condutividade térmica. Este ensaio foi executado
com um equipamento medidor de condutividade térmica, modelo Fox 200, marca

LaserComp (Figura 28).

Figura 28 — Equipamento medidor de condutividade térmica Laser Comp Fox 200

Fonte: Prépria autora

O ensaio de condutividade térmica foi realizado para duas faixas de
temperatura:



89

. Faixa de temperatura de 0°C a 30°C: o medidor de condutividade térmica foi
programado para 0°C para a placa fria (placa inferior do equipamento) e 30°C para a
placa quente (placa superior do equipamento);

. Faixa de temperatura de 30°C a 60°C: o medidor de condutividade térmica foi
programado para 30°C para a placa fria (placa inferior do equipamento) e 60°C para

a placa quente (placa superior do equipamento).

A escolha por utilizar duas faixas de temperatura neste ensaio se deu em
virtude de o equipamento néo tolerar uma diferenca de temperaturas (entre as placas
quente e fria) maior do que 30°C. Portanto, para que fosse possivel simular as
temperaturas de exposicao real dos revestimentos ceramicos em regides de clima
extremo, foi preciso empregar duas faixas de temperatura.

Como as regides supracitadas apresentam temperaturas que chegam a 0°C,
no inverno, e superam os 40°C, no verdo (o que faz com que os revestimentos
ceramicos alcancem facilmente temperaturas acima de 50°C nesta estagao),
procedeu-se o ensaio de condutividade térmica nos intervalos mais proximos da
realidade: de 0°C a 30°C e de 30°C a 60°C.

O ensaio de condutividade térmica foi efetuado no Laboratorio de Mecéanica
Aplicada da UNIPAMPA — Campus Alegrete. Para a verificacdo desta propriedade,

usaram-se trés corpos de prova de cada mistura.

3.7.9 Anélise Estatistica

Os resultados médios obtidos na caracterizagcdo mecanica, fisica e térmica das
placas ceramicas foram analisados através da técnica Analise de Variancia — ANOVA.
Esse método foi empregado com a finalidade de verificar a existéncia de diferencas
entre as médias das formulacdes ceramicas frente aos procedimentos experimentais
executados.

Mediante a indicagdo pela ANOVA de diferenga entre as médias, efetuou-se o
Teste Tukey. Este teste foi realizado com o propdsito de comparar as médias par a
par e destacar quais sdo as médias significativamente diferentes.

A analise estatistica foi realizada utilizando-se o software PAST. Aplicou-se a
funcao estatistica de analise de variancia de um fator (ANOVA — One Way) seguida
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do teste Tukey. Ambas as analises foram executadas considerando um nivel de
significancia de 5% (a = 0,05).

As analises estatisticas desenvolvidas nesta pesquisa, bem como os dados
brutos que geraram estas andlises, estdo expostos nos Apéndices Aa G e H a P,
respectivamente. Salienta-se que os resultados em que o Teste Tukey detectou
diferenca significativa entre as médias, isto €, valores que diferiram entre si, foram

identificados na cor salmao pelo programa.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo expostos e discutidos os resultados obtidos nesta pesquisa.

4.1 Caracterizacdo do Aerogel Sintetizado

O aerogel sintetizado apresentou aparéncia branca e formato granular.
Entretanto, notaram-se alteragdes no material produzido na repeticdo dos processos
de preparo: enquanto em algumas sinteses o aerogel apresentou-se com aspecto
“‘macio” e com bastante umidade externa, como mostra a Figura 29 (a), em outras, 0
aerogel demonstrou-se com textura mais rigida e com uma umidade externa menor,

conforme ilustrado na Figura 29 (b).

Figura 29 — Aspecto fisico do aerogel de: (a) maior umidade; (b) menor umidade

Fonte: Prépria autora

Essas alteracbes se justificam, possivelmente, em funcdo do método de
secagem utilizado, que foi o método da secagem a pressdo ambiente. Acredita-se que
o material produzido sofreu influéncia das condi¢des do ambiente no momento da sua
secagem. Portanto, variaveis como a umidade relativa do ar, o clima e a temperatura
no momento do preparo e da secagem provavelmente modificaram o produto final,
pois influenciaram nas reacdes quimicas envolvidas na sintese do aerogel.
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Scalari (2008) afirma que o aspecto final de materiais produzidos pelo método
sol-gel depende de todos os elementos que possam vir a ter influenciado a evolucéo
das reacdes de hidrodlise e condensacgdo do processo. Em funcdo da quantidade de
agua, do catalisador, da temperatura, da forma de homogeneizacéo, do pH da solugéo
e de outros fatores, a reacdo de hidrdlise pode ou ndo ocorrer até se completar
integralmente (PORTELLA, 2008).

Yoldas (1982) e Mackenzie (1982) explicam que solu¢des liquidas de alcéxidos
metélicos estao sujeitas a fendbmenos de hidrolise e policondensacdo em presenca de
agua. A presenca de hidronio (HsO*) na solucdo eleva a quantidade de hidrolise a
medida que a existéncia de hidroxila (OH") aumenta a reag¢do de policondensacao.
Com isso, a variacéo das condi¢des de policondensacéo e hidrélise podem acarretar
na obtencado de géis com texturas diferentes (DA SILVA, 1992).

Benvenutti, Moro e Costa (2009) acrescentam que um dos parametros que
influencia significativamente as caracteristicas finais dos materiais produzidos pelo
método sol-gel é a temperatura de gelificacdo. Segundo Pavan et al. (2002a),
amostras gelificadas na temperatura de 5°C apresentam menor grau de
policondensacéo. Por outro lado, amostras gelificadas a 25°C demonstram maior
estabilidade térmica, o maior grau de recobrimento da superficie, além de
propriedades mecanicas e Opticas otimizadas (BANDYOPADHYAY; BHOWMICK,
2006). Por fim, na temperatura de 20°C, observam-se materiais com maiores valores
de &rea superficial especifica (PAVAN et al., 2002b).

Conforme Galembeck (2003), aerogéis envelhecidos em ambiente com alta
umidade relativa tém a tendéncia de absorver 4gua, o que colabora para que as
reacdes de hidrélise sucedam de modo pronunciado. Em contrapartida, aerogéis
expostos a umidade relativa da ordem de 20% transformam-se em solidos
guebradicos em que as cadeias maiores tém a predisposicao a se preservar estaveis.

Da Silva (1992) aponta que para atingir uma reprodutibilidade dos produtos
sintetizados pelo método sol-gel, é fundamental um controle rigoroso nos parametros
fisicos e quimicos presentes nos estagios elementares que direcionam ao material
resultante. Estas fases séo: a sintese do gel, a secagem e a sua densificacao.

Dos Santos (1987) relata que as reacdes envolvidas na hidrolise de uma
solucéo alcodlica de alcoxidos sao bastante complexas. Estas reacdes e, por

conseguinte, as propriedades dos géis gerados por este processo sao extremamente
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sensiveis as condi¢cdes experimentais, como o pH, a temperatura, a quantidade de
agua adicionada e o tipo de radical alquilo utilizado (DA SILVA, 1992).

Portanto, segundo Collinson (1999), a reprodutibilidade nas propriedades finais
dos materiais produzidos pelo método sol-gel s6 € alcancada com um controle
minucioso das condi¢cdes experimentais de sintese, sendo esta uma desvantagem do
método. Em funcdo disso, apesar de ser o método mais acessivel em termos
financeiros e também 0 processo menos perigoso, constatou-se que o aerogel
produzido nesta pesquisa com o método da secagem da pressdo ambiente nao
apresenta reprodutibilidade quando feito a temperatura ambiente. Isso porque o
material expde modificacées no aspecto fisico a cada producéo, o que demonstra uma
fragilidade do método empregado neste presente trabalho.

Salienta-se que para evitar possiveis alteracdes nos resultados em
consequéncia das diferencas de textura a cada reproducao, o aerogel utilizado para a

confecc¢do das placas foi resultante de uma Unica sintese (Figura 29 (b)).

4.1.1 Espectroscopia de Infravermelho

O resultado da espectroscopia de infravermelho do aerogel produzido é

mostrado na Figura 30.

Figura 30 — Espectro de infravermelho do aerogel sintetizado

0,5

1,0

1,5

2,0 -

Intensidade (u.i.)

2,5 4

3.0

T T T T T T T T
4000 3000 2000 1000 0

Comprimento de Onda (cm™)

Fonte: Prépria autora
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Através da analise da espectroscopia de infravermelho do aerogel de TEOS
(Figura 30), constatou-se que este apresenta bandas, conforme a literatura, em cerca
de (SARAWADE et al.,, 2007; ZHOU; ZHONG; XU, 2008; AL-OWEINI; EL-RASSY,
2009; WASEEM et al., 2009; AEGERTER; LEVENTIS; KOEBEL, 2011; ZHANG;
HONG; QIAO, 2011; LI et al., 2012; YU; GUO; FANG, 2015; NGUYEN; HOANGA;
DINH, 2018):

" 3400 a 3500 cm? relativa a deformacbes simétricas e assimétricas dos
grupamentos silanois (Si-OH);
" 2900 cm relativa a deformacdes simétricas de grupamentos metila (CHz) do

enxerto de metil silano (Si-(CHs)) ligados ao esqueleto de silica;

" 2800 cm! relativa a deformacg@es assimétricas de grupamentos metileno (CH2);
" 1750 cm relativa a assimetria do grupamento siloxano (Si-O-Si);

" 1650 a 1750 cm™ relativa a presenca de agua (H20) remanescente na amostra;
" 1400 cm relativa ao grupo metil silano (Si-(CHz3));

" 1100 a 1200 cm™ relativa a vibracdo assimétrica do grupamento organico
siloxano (Si-O-Si);

" 800 a 900 cm! relativa a presenca do grupo silanol (Si-OH);

" 750 a 850 cm! relativa a existéncia do grupo metil silano (Si-(CHz));

" 524 cm relativa a vibrag6es angulares do grupo organico siloxano (Si-O-Si);

" 465 cm relativa a vibragéo do grupo funcional siloxano (Si-O-Si).

O espectro de infravermelho (Figura 30) mostra varias regides caracteristicas
de compostos derivados de silica. Estudos de Hilonga et al. (2009) demonstraram que
solventes contendo maior cadeias de grupos alquilicos (-CH2, -CHs) formam
polimerizacdo de alta silica nos aerogéis, o que agrega um "efeito de mola" no
decorrer da secagem a pressao ambiente e, em decorréncia disso, preserva a rede
de silica altamente porosa e evita o colapso dos poros.

Diante do perfil de picos, € plausivel supor que ocorreu a mistura das estruturas
guimicas expostas nas Figuras 13, 14 e 15 suportadas sobre a superficie da silica,

como mostra a Figura 31.
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Figura 31 — Estruturas quimicas propostas para o0 aerogel sintetizado

o/\ 0/\
|
07 o / o,i«o/sﬁ/\
\ \ O
o,& /\0,S|‘\‘O/\
0
w1
N0 ~8
§
/\ —
0 = Gj . 0/3*\0/\
s
~ Si 0
SI\O/\
/SI\
/4
4 b
|
~ Si
FARN

Fonte: Prépria autora

A presenca dos grupamentos Si-OH e Si-O-Si nas bandas de infravermelho
(Figura 30) confirmam, respectivamente, que as reacdes de hidrolise e condensacao
ocorreram efetivamente, indicando éxito da sintese. Logo, entende-se que a escolha
do alcéxido TEOS foi eficiente quando em solugao com o solvente etanol.

A existéncia do grupo Si-(CHs) retrata que ocorreram reacdes do TMCS com
as hidroxilas da superficie da estrutura. Dessa forma, a presenca de Si-(CHs) confirma
gue a superficie do material foi modificada (SARAWADE et al., 2007; CHEN; WANG,;
SUN, 2017; PERALE et al., 2018; NGUYEN; HOANGA; DINH, 2018) e que permitiu a
retirada da fase liquida do material por evaporacdo a pressdo ambiente. Tal
modificacdo de superficie, segundo Chen, Wang e Sun (2017) e Perale et al. (2018)
tornou o aerogel de silica mais hidrofébico. Assim, a presenca deste grupo indica que
houve uma certa transformacdo de hidrofilicidade para hidroboficidade. Ou seja,
conseguiu-se reduzir a caracteristica hidrofilica do material, conferida pelo precursor
TEOS, com o modificar de superficie empregado na sintese (TMCS). Segundo
Nguyen, Hoanga e Dinh (2018) o pico de 3050 cm, relacionado a vibracdo de
alongamento dos grupos CHs no aerogel, € uma evidéncia que sugere a modificacédo

bem sucedida do aerogel de silica.
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E possivel notar que no pico de 1650 a 1750 cm™ que existe certa quantidade
de agua ainda presente no material. Oliveira et al. (2016) atribuem esse fato ao
alongamento dos grupos OH. Esta agua encontra-se dentro dos poros do aerogel,
dada a sua grande porosidade. Este fato justifica-se em fungéo de que o método de
secagem foi feito com restricdes a fim de ndo colapsar a estrutura porosa.

E importante destacar que as alteracdes no aspecto fisico do aerogel nas
diferentes sinteses ndo alterou os resultados de infravermelho. Isso porque os
grupamentos quimicos presentes sdo os mesmos em todas as sinteses. Comprova-
se, portanto, que as modificacdes ocorridas no aerogel na repeticdo do processo de

preparo sdo somente fisicas, em termos da textura do material.

4.1.2 Teoria da Adsorc¢ao Multimolecular — BET

A isoterma de adsorcdo de nitrogénio a 77 K para o aerogel de TEOS

sintetizado € mostrada na Figura 32.

Figura 32 — Isoterma de adsorcéo de nitrogénio do aerogel sintetizado
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Como pode ser visto na Figura 32, a isoterma para o aerogel sintetizado exibe
uma vasta regido em que a pressao relativa sofre pequena variacdo e o volume
adsorvido se eleva subitamente. O loop de histerese esta relacionado ao processo
secundéario de condensacdo capilar que resulta no preenchimento completo dos
mesoporos em pressao relativa menor que 1 (P/Po) (AMGARTEN, 2006).

Logo, é possivel depreender que o perfil da isoterma do aerogel de TEOS é
tipicamente uma isoterma do tipo IV, segundo a classificagcdo da IUPAC, também
conhecida como isoterma mesoporosa conforme a classificagdo de Unger
(HORIKAWA; DO; NICHOLSON, 2011; NGUYEN; HOANGA; DINH, 2018). Além
disso, apresenta histerese do tipo H3, e, portanto, possui poros em formato de fenda.

Através da isoterma de adsorcao, obteve-se a distribuicdo do tamanho de poros
do aerogel. Verificou-se que o aerogel apresenta poros na faixa de tamanhos
compreendida entre 20,6 nm a 34,8 nm, Portanto, o material sintetizado nesta
pesquisa se classifica conforme a IUPAC como mesoporoso, pois Seus poros
possuem diametros entre 2 nm e 50 nm (JUNG et al., 2017). Essa classificacao de
tamanho de poros verificada para o aerogel sintetizado vem ao encontro dos relatos
de Husing e Schubert (1998) que declaram que a maioria dos poros dos aerogéis se
classifica como mesoporos.

Além disso, Dorcheh e Abbasi (2008) afirmam que o diametro médio de poros
dos aerogéis gira entre 20 e 40 nm. Como o diametro médio de poros dos aerogéis foi
de 20,6 nm a 34,8 nm, verifica-se que a sintese ocorreu de forma satisfatoria, uma
vez que a faixa de tamanho obtida também se enquadra nos valores referenciados na

literatura.

4.2 Caracterizacédo das Argilas

4.2.1 Difracdo de Raios X

As composi¢Oes mineraldgicas da argila vermelha e da argila branca séo

mostradas nas Figuras 33 e 34, respectivamente.
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Figura 33 — Difratometria de raios X da argila vermelha
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Figura 34 — Difratometria de raios X da argila branca
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Conforme pode ser visto na Figura 33, a argila vermelha é essencialmente
composta por quartzo e apresenta alguns picos de caulinita (Al2Si2Os(OH)4). Ja a
argila branca (como exposto na Figura 34) € composta por quartzo, caulinita e
apresenta um pico de montmorilonita ((Na,Ca)o,3(Al,MQ)2SisO10(OH)2.nH20).

A presenca de gquartzo e caulinita na composicdo mineraldgica das argilas
explica-se pelo alto teor de silica presente nas argilas, principalmente na argila branca.
A existéncia de caulinita também esta associada a presenca de alumina nas argilas.
Acredita-se que a presenca de montmorilonita na argila branca esta associada aos
elementos quimicos calcio (Ca), sédio (Na), aluminio (Al) e magnésio (Mg) existentes
na sua composicao quimica (NUNES, 2017).

Tendo em vista os picos mostrados nos difratogramas (Figuras 33 e 34), pode-
se concluir que a fase cristalina quartzo aparece em predominancia e em maior
guantidade na argila vermelha. Por outro lado, a caulinita esta presente em maior

intensidade na argila branca.
4.2.2 Granulometria

Os resultados referentes a analise da granulometria da argila vermelha e da
argila branca sdo apresentados na Tabela 3. Nas Figuras 35 e 36 € ilustrada a
distribuicdo dos tamanhos de particulas, bem como exposto o histograma de
frequéncias de diametros encontrados, para a argila vermelha e para a argila branca,

respectivamente.

Tabela 3 — Resultados de granulometria das argilas vermelha e branca

ARGILA VERMELHA ARGILA BRANCA
Amostra Diametro (um) Diametro (um)

10% 50% 90% 10% 50% 90%

1 293,86 112,16 6,04 45,93 11,97 2,38

2 296,97 113,47 5,77 45,95 12,18 2,41

3 293,03 112,73 5,42 46,34 12,36 2,42

4 296,85 112,95 5,23 46,29 12,55 2,48

5 294,56 112,73 5,07 46,37 12,62 2,45
MEDIA 295,05 112,81 5,51 46,18 12,34 2,43

Fonte: Prépria autora
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Figura 35 — Distribuigdo do tamanho de particulas da argila vermelha
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Figura 36 — Distribuicdo do tamanho de particulas da argila branca
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Através do contetdo da Tabela 3 e da analise granulométrica de frequéncia da

argila vermelha (Figura 35) € possivel verificar que:

. 10% do volume da argila vermelha ficou retido em um diametro médio de
particulas de 295,05 pm;
. 50% do volume da argila vermelha ficou retido em um didmetro médio de
particulas de 112,81 um;
. 90% do volume da argila vermelha ficou retido em um didmetro médio de

particulas de 5,51 uym.

Para a argila branca, de acordo com o exposto na Tabela 3 e o visualizado na

Figura 36, constata-se que:

. 10% do volume da argila branca ficou retido em um diametro médio de
particulas de 46,18 um;
. 50% do volume da argila branca ficou retido em um didmetro médio de
particulas de 12,34 pm,;
. 90% do volume da argila branca ficou retido em um diametro médio de

particulas de 2,43 um.

Percebe-se que ambas as argilas apresentam granulometria fina, entretanto, a
argila vermelha exibe um didmetro médio maior (aproximadamente 0,11 mm) em
comparacao ao diametro médio da argila branca (cerca de 0,01 mm). A diferenca na
granulometria surte efeito direto na porosidade das placas ceramicas, e, em
consequéncia, na resisténcia a flexdo, absorcdo de agua e densidade aparente.

4.2.3 Limites de Atterberg

A Tabela 4 e a Figura 37 expdem o teor de umidade médio (hwmedio), €M
porcentagem, da argila vermelha (AV) e da argila branca (AB) em funcdo do nimero
de golpes aplicados para o fechamento da ranhura conforme intervalos normatizados
pela NBR 6459 (ABNT, 2016b).
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Tabela 4 — Teor de umidade médio das argilas

, hmedio
Intervalo de Numero de Golpes
Ponto (%)
Golpes por Ponto
AV AB AV AB
1 30a35 35,00 35,00 37,43 19,45
2 25a30 28,00 25,00 38,50 21,37
3 20a 25 25,00 21,00 40,00 21,19
4 15a20 18,00 17,00 41,13 22,55
Fonte: Prépria autora
Figura 37 — Relacéo entre o numero de golpes e o teor de umidade das argilas
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Ao analisar os dados presentes na Tabela 4 e a reta resultante para os pontos

do ensaio, mostrada na Figura 37, para a argila vermelha, é possivel inferir que:

" Para o Ponto 1, foram necessarios 35 golpes para fechar a ranhura e, com isso,

o teor de umidade médio ficou estabelecido em 37,43%:;

. Para o Ponto 2, foram precisos 28 golpes para que a ranhura, de argila, no

instrumento Casagrande fechasse, e, assim, o teor de umidade médio para este ponto

girou em torno de 38,50%;
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. Para o Ponto 3, necessitaram-se 25 golpes, logo, o teor de umidade médio foi
de 40%;
. Para o Ponto 4, por fim, 18 golpes foram suficientes para fechar a ranhura e,

dessa forma, o teor de umidade médio para este ponto foi de 41,31%;

. Logo, o limite de liquidez (LL) para a argila vermelha foi de 39,44%.

Em relacdo a argila branca, de acordo com os valores de ensaio mostrados na
Tabela 4 e a respectiva reta resultante mostrada na Figura 37, é possivel observar

que:

. Para o Ponto 1, necessitaram-se 35 golpes para que a ranhura aberta de solo
fechasse, e, portanto, o teor de umidade médio para este ponto foi igual a 19,45%;

. Para o Ponto 2, foram dados 28 golpes para fechar a ranhura no instrumento
Casagrande, e, com isso, o teor de umidade médio foi determinado em 21,37%;

. Para o Ponto 3, 21 golpes foram adequados para que a ranhura fechasse,
entdo, o teor de umidade médio foi de cerca de 21,19%;

. Para o Ponto 4, por fim, 17 golpes foram aplicados para fechar a ranhura e,
assim, o teor de umidade para este ponto foi de 22,55%;

. Logo, o limite de liquidez (LL) para a argila vermelha foi de 20,91%.

Tendo em vista os limites de liquidez para cada argila determinados € possivel
constatar que a argila branca apresenta comportamento de um liquido mais facilmente
gue a argila vermelha. Ou seja, € necessaria a adicdo de uma menor quantidade de
agua para que a argila branca atue como um liquido, ja que seu limite de liquidez é
menor (cerca de 20,91%) em comparacdo ao da argila vermelha (aproximadamente
39,44%). Neste sentido, € possivel perceber que as formulacées com argila branca
demandam uma menor quantidade de &gua para que a mistura disponha de
trabalhabilidade adequada para moldagem por prensagem.

Os limites de plasticidade (LP) da argila vermelha (AV) e da argila branca (AB),

em funcao da umidade das amostras (h), sdo mostrados na Tabela 5.
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Tabela 5 — Limite de Elasticidade médio das argilas

h (%) LP (%)
Amostra
AV AB AV AB
1 25,93 20,00
2 28,21 14,29 28,95 15,78
3 32,73 13,04

Fonte: Prépria autora

Como pode ser visto na Tabela 5, o limite de plasticidade (LP) da argila
vermelha é 28,95% e da argila branca é 15,78%. Dessa forma, verifica-se que é
necessaria uma maior quantidade de agua para que as placas compostas de argila
vermelha nao se fraturem durante o processo de moldagem.

Os indices de plasticidade (IP) das argilas vermelha e branca sao expostos na
Tabela 6.

Tabela 6 — indice de Elasticidade das argilas

Argila LL (%) LP (%) IP (%)
Vermelha 39,44 28,95 10,49
Branca 20,91 15,78 5,13

Fonte: Prépria autora

Pode ser visto na Tabela 6 que os indices de plasticidade foram 10,49% e
5,13% para as argilas vermelha e branca, respectivamente. Dessa forma, como o LP
da argila vermelha esta entre 7 e 15%, esta é considerada medianamente plastica, e
tendo em vista que o LP da argila branca esta abaixo de 7%, esta classifica-se como
pouco plastica (CAPUTO,1987).

Peralta-Sanchez et al. (2011) afirmam que solos com particulas menores
refletem em menores indices de plasticidade, enquanto os de particulas maiores,
apresentam maiores IP. Tal fato confere com o ensaio de granulometria, que
demonstrou que a argila vermelha apresenta diametro médio da particula maior do
gue o da argila branca, conforme abordado na secéo 4.2.2.

De acordo com Capitaneo et al. (2002), quanto maior o indice de plasticidade,
maior € a plasticidade e a faixa de consisténcia de uma argila ou massa. Castro et al.

(2015) reforca que as argilas devem apresentar plasticidade suficiente para conferir
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resisténcia mecanica na conformacdo por prensagem, de modo a garantir a
integridade da peca no trajeto entre a prensa e o forno.

Depreende-se que os valores obtidos para os Limites de Atterberg para a argila
vermelha estao dentro dos intervalos observados na literatura: 30 a 60% para LL, 15
a 30% para LP e 10 a 30% para IP (SANTOS, 1992; MACEDO, 1997; CAMPOS et al.,
1999; VIEIRA; HOLANDA; PINATTI, 2000). De igual forma, os Limites de Atterberg
para a argila branca, também demonstram-se compreendidas entre as faixas
encontradas na literatura (BARBA et al., 2002).

4.3 Caracterizacdo das Placas Ceramicas

As placas ceramicas fabricadas nesta pesquisa podem ser visualizadas na

Figura 38.
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As placas ceramicas fabricadas com argila vermelha em sua formulacdo e
gueimadas a 950°C ficaram bastante porosas, especialmente as da mistura contendo
aerogel. Ambas enunciaram-se, visualmente, extremamente frageis, e,
superficialmente, com aspecto esfarelado, principalmente a de formulagdo 92% AV
8% AT. As duas misturas queimadas a 950°C evidenciaram cor avermelhada. Essa
pigmentacédo, de acordo com De Oliveira (2000), foi conferida devido a presenca de
alto teor de ferro na composigéo da argila vermelha.

Quanto as placas ceramicas contendo argila vermelha e queimadas a 1100°C,
observou-se uma melhora na consisténcia do produto final. Esse aperfeicoamento &
explicado em decorréncia do aumento da temperatura de queima. Houve uma maior
densificagdo do material e, com isso, reduziu-se significativamente o aspecto
esfarelado das pecas. Entretanto, apesar de consideravelmente menor, ainda se
observou um pequeno esfarelamento na superficie das amostras. Essas placas, apés
terem sido queimadas, apresentaram cor rosada.

Por fim, as placas produzidas com a matéria-prima argila branca e queimadas
a temperatura de 1300°C ficaram com 6tima consisténcia e mostraram-se,
visualmente e superficialmente, resistentes. Além disso, ndo observou-se nenhum dos
defeitos visuais e texturais obtidos nas placas compostas de argila vermelha, tendo,
dessa forma, as placas contendo argila branca se demonstrado, aparentemente, as
mais adequadas para a finalidade de aplicacéo deste estudo. Estas placas resultaram
em cor branca acinzentada. Segundo Luna da Silveira et al. (2016), o caulim confere
cor clara a massa ceramica, sendo um suporte fundamental de éxido de aluminio
(Al203), que em fase de vitrificacdo da peca, regula a reagéo de equilibrio. Medeiros
et al. (2016) complementa que esta cor clara apdés a queima é caracteristica do baixo
teor de oxido de ferro (Fe203) existente na matéria-prima.

Essas diferencas verificadas entre as placas fabricadas a 950°C, 1100°C e
1300°C devem-se a temperatura sob a qual sofreram seu tratamento térmico e a
composi¢ao quimica de cada argila utilizada. De acordo com Brindley (1978), ao longo
da sinterizacdo de pecas ceramicas, a argila sofre uma série complexa de reacdes
fisico-quimicas. Neste processo, acima da temperatura de 900°C, inicia-se a formagéo
da fase vitrea. Esta fase penetra nos poros abertos, fechando, em seguida, o
isolamento e o0s poros vizinhos. Portanto, em temperaturas mais altas, ha a
consequente reducdo dos poros da estrutura e a intensa diminuicdo da absorcdo de
agua (SALEIRO; HOLANDA, 2012). Tal fato explica as placas queimadas a 1100°C
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terem se demonstrado menos porosas do que as queimadas a 950°C e mais porosas

em relacdo as placas queimadas a 1300°C.
4.3.1 Resisténcia a Flexdo em Trés Pontos
O mdédulo de resisténcia a flexdo em trés pontos (MRF) e a carga de ruptura

(CR) médios dos corpos de prova sdo mostrados na Tabela 7 e elucidados nas Figuras

39 e 40, respectivamente.

Tabela 7 — Médulo de resisténcia a flexao e carga de ruetura médios

Placa Ceramica MRFwmedio (MPa) CRuwedia (N)
100% AV (950°C) 0,58 + 0,04 33,50+ 1,63
92% AV 8% AT (950°C) 0,59+0,10 36,44 + 6,48
100% AV (1100°C) 1,78 £ 0,20 116,62 +£ 10,95
92% AV 8% AT (1100°C) 1,90 £ 0,32 139,96 +£ 18,41
100% AB (1300°C) 20,22 +1,03 1177,62 £ 137,71
92% AB 8% AT (1300°C) 16,70 £ 0,81 1018,03 £ 122,90

Fonte: Prépria autora

Figura 39 — Modulos de resisténcia a flexdo médios das placas cerdmicas
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Figura 40 — Cargas de rupturas médias das placas ceradmicas
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Conforme pode ser verificado na Tabela 7 e nas Figuras 39 e 40, as placas
ceramicas fabricadas com argila vermelha e queimadas a temperatura de 950°C
exibiram valores de modulo de resisténcia a flexdo médios menores do que 1,0 MPa:
0,58 MPa para as placas 100% AV e 0,59 MPa para as placas 92% AV 8% AT. Quanto
a carga de ruptura média para estas misturas, os valores foram de 33,50 N para as
placas compostas somente de argila vermelha e 36,44 N para as placas das misturas
contendo 8% de aerogel.

Avrella (2015) em seus estudos constatou que a introducdo de xerogel nas
placas ceramicas aumentou o MRF em 71,79%. Este mesmo efeito ndo foi constatado
guando na insercao de aerogel nesta presente pesquisa.

Os modulos de resisténcia a flexdo médios para as placas de argila vermelha
sinterizadas a 1100°C foram um pouco maiores: 1,78 MPa para as placas 100% AV e
1,90 MPa para as placas 92% AV 8% AT. Este mesmo aumento, consequentemente,
se demonstrou nas cargas de ruptura para estas formulacdes: 116,62 N e 139,96 N
para as placas 100% AV e 92% AV 8% AT, respectivamente.

Para as placas moldadas com argila branca, os resultados de modulo de
resisténcia a flexdo e de cargas de rupturas médios foram promissores. Para as placas

de composic¢do 100% AB, o modulo de resisténcia a flexao e a carga de ruptura foram,
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respectivamente, 20,22 MPa e 1177,62 N e para as placas 92% AB 8% AT, esses
valores foram iguais a 16,70 MPa e 1018,03 N.
A analise estatistica dos resultados de resisténcia a flexdo (Apéndice A) prova

que:

. As placas 100% AV e 92% AV 8% AT queimadas a 950°C séo estatisticamente
iguais entre si e estatisticamente diferentes das placas sinterizadas a 1100°C e a
1300°C;

. As placas 100% AV e 92% AV 8% AT com queima realizada a 1100°C séo
estatisticamente iguais entre si e estatisticamente diferentes das placas com
tratamento térmico feito & 950°C e a 1300°C;

. As placas 100% AB e 92% AB 8% AT cuja sinterizagdo se deu na temperatura
de 1300°C, sdo consideradas estatisticamente diferentes entre si e estatisticamente

diferentes das outras quatro demais.

Dessa forma, é possivel constatar que ao modificar a temperatura de queima
de 950°C para 1100°C para as placas de argila vermelha, houve um acréscimo no
modulo de resisténcia a flexdo em trés pontos para ambas as misturas (com e sem
aerogel). Nesse contexto, o MRF tanto para as placas 100% AV (1100°C), quanto para
as placas 92% AV 8% AT (1100°C) aumentou aproximadamente 3 vezes ao elevar
em 150°C a temperatura. Entretanto, apesar das elevagdes significativas no MRF com
o0 aumento de 950°C para 1100°C, estes valores de resisténcia encontrados para os
corpos de prova a 1100°C ainda encontraram-se muito abaixo do requerido pela NBR
13818 (ABNT, 1997c).

Verifica-se, ainda, que as placas contendo argila branca obtiveram valores de
resisténcia significativamente superiores aos das misturas com argila vermelha em
sua formulacédo para as duas temperaturas testadas. As placas de referéncia de argila
branca (100% AB) apresentaram um valor de modulo de resisténcia a flexao cerca de
35 vezes maior do que as placas 100% AV a 950°C e 11 vezes maior do que as placas
100% AV a 1100°C. Ao analisar as misturas moldadas com a adi¢cdo de aerogel,
observou-se que o MRF das placas 92% AB 8% AT foi 28 vezes maior do que as
placas 92% AV 8% AT a 950°C e aproximadamente 9 vezes maior do que as placas
92% AV 8% AT a 1100°C.
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Comparando-se entre si as duas misturas contendo argila branca (100% AB e
92% AB 8% AT) verifica-se que a inclusédo do aerogel reduziu cerca de 17,41% o MRF.
Essa reducgéao da resisténcia pode ser explicada em funcédo da elevagao da quantidade
e do tamanho dos poros na estrutura da placa ceramica contendo aerogel. Apos a
gueima, os vazios da placa ceramica tendem a aumentar em funcdo da evaporacéo
de solventes que ainda possam se fazer presentes nos poros do aerogel e devido a
decomposicdo de parte do préprio aerogel, conforme pode ser visto na andlise da
Microscopia Eletronica de Varredura (apresentada na sequéncia desta secdo e
retratada nas Figuras 43, 44 e 45).

Com o acréscimo do numero e tamanho dos vazios, ocorre a consequente
perda de resisténcia a flexdo do material. Isso porque 0s poros atuam como
concentradores de tensdo e, portanto, fragilizam a resisténcia mecanica nestas
regides. Além disso, o maior percentual de fracdo de argila nas placas 100% AB
favorece a sinterizacdo e, portanto, reduz a quantidade e o tamanho dos poros
(MENDONCA et al., 2017).

De modo geral, € possivel afirmar que o aumento da temperatura de queima
aumentou a resisténcia a flexdo em trés pontos das placas ceramicas. Esse fato
justifica-se em funcdo de que em temperaturas de gqueima mais baixas, um corpo
ceramico possui estrutura desorganizada, o que gera produtos com maior nimero de
poros (MENDONCA et al.,, 2017) e, consequentemente, com menor valor de
resisténcia a flexdo. Santana et al. (2007) declaram que o acréscimo da temperatura
de queima beneficia a reatividade dos 6xidos de aluminio e silicio dispostos no
material categorizando a formacéo de mulita.

A mulita é um dos produtos da queima de compostos argilosos. Esta age como
carcaca de acomodacdo das fases liquidas possivelmente geradas ao longo do
tratamento térmico do material argiloso. E a mulita que confere ao produto ceramico,
além de outras caracteristicas, a resisténcia mecanica (TANNO; MOTTA, 2000).
Segundo Sembiring e Simanjuntak (2012), a formag&o da mulita decorre em 1000°C
e sua quantidade intensifica com o aprimoramento da temperatura.

Santos et al. (2014) esclarecem que o teor e o tipo de mulita formada na
ceramica tém relacdo com a matéria-prima precursora e com a duracao de queima do
material. E acrescentado por Schneider et al. (1993) que a formag&o de mulita sofre
muitas intervencbes em razdo das impurezas presentes na argila, tais como

compostos alcalis e ferro, o que interfere substancialmente na formacao desta fase.
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Portanto, argilas com impurezas dessemelhantes apresentam diferencas entre as
mulitas formadas (primaria e secundaria) e entre os seus teores (LEE et al., 2008).

Conforme visualizado nas difragbes de raios X das argilas (Figuras 33 e 34),
ambas matérias-primas apresentam caulinita em sua composi¢cdo. Segundo
Sonuparlak (1990), Lee et al. (2008) e Ptacek et al. (2011), as principais alteracdes na
estrutura que acontecem durante o aquecimento da caulinita iniciam-se em,
aproximadamente, 980°C. Nesta temperatura, se sucede a formacéo da fase espinélio
(Al:Si), gerando uma pequena porcao de mulita fracamente cristalizada. Os autores
citam que caulinitas adequadamente cristalizadas e argilas rica em alumina,
compostas por fracdo representativa de ilita, desenvolvem mulita com maior rapidez.
Por outro lado, argilas cauliniticas, com teores de caulinita amorfizadas, manifestam
cristalizacdo de mulita mais lentamente e com maior teor de silica.

Portanto, a 950°C provavelmente ainda ndo ocorreram as transformacfes da
caulinita e, portanto, ndo houve formacdo de mulita. Por essa razéo, a argila ainda
nao apresenta resisténcia mecanica adequada, pois é a fase mulita que confere esta
propriedade ao material. Ja em 1100°C, a argila ja exibe fase mulita, entretanto, esta
fase ainda € fragilizada, o que acarreta em valores de resisténcia a flexdo maiores, se
comparados aos a 950°C, porém, ndo significativos. Finalmente, a 1300°C ocorre de
maneira mais consistente a formacédo de mulita o que reflete em uma resisténcia
mecanica significativa, conforme foi observado neste trabalho.

Além da temperatura de sinterizacdo, outro fator que possivelmente exerce
certa influéncia no MRF é a granulometria das argilas aplicadas. A argila branca
apresenta diametro de particulas menor, o que colabora para a maior compactacao
do material e, em consequéncia, para valores de MRF superiores.

Quanto ao efeito do aerogel nos materiais ceramicos, foi observado que a
adicao de aerogel nas placas queimadas a 950°C e a 1100°C de base vermelha néo
alterou o MRF, uma vez que a andlise estatistica indicou que as duas misturas
produzidas (100% AV e 92% AV 8% AT) em cada uma dessas temperaturas sao
estatisticamente iguais entre si. Nas misturas de argila branca (queimadas a 1300°C),
a insercdo de aerogel reduziu o MRF. Isso pode ser explicado em funcdo de que a
medida que se aumenta a temperatura de sinterizacdo das placas, h4d uma maior
perda de massa de aerogel em funcdo da sua decomposi¢éo. A 950°C e & 1100°C héa

uma maior quantidade de aerogel na matriz ceramica comparado ao visualizado a
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1300°C, logo, acredita-se que o aerogel contribui com a sua resisténcia a flexao para
0 MRF do compésito.

A NBR 13818 estabelece para revestimentos ceramicos um valor de modulo de
resisténcia a flexdo minimo de 15 MPa. As misturas 100% AB e 92% AB 8% AT
exibiram valores de MRF superiores a 15 MPa (20,22 MPa e 16,70 MPa,
respectivamente), logo, atenderam ao especificado na norma vigente e portanto,
demonstram-se, em relacdo a esta propriedade, adequadas para serem empregadas
como revestimentos ceramicos (ABNT, 1997c).

Tendo em vista 0 médulo de resisténcia a flexdo dessas placas obtidos e os
parametros da NBR 13818, estas obedecem as seguintes classificacbes de

revestimento ceramico (ABNT, 1997c):

" Placas 100% AB: Grupo BlIb (prensado);
" Placas 92% AB 8% AT: Grupo Blll (prensado).

Como os corpos de prova 100% AB e 92% AB 8% AT atenderam ao requisitado
na NBR 13818, estes foram mantidos neste estudo e, portanto, caracterizados fisica,
guimica e termicamente. Como as misturas 100% AV e 92% AV 8% AT para as
temperaturas de queima 950°C e 1100°C explicitaram MRF extremamente abaixo do
valor minimo imposto pela normativa, estas placas, ap0s o0 ensaio de resisténcia a
flexdo, foram descartadas deste presente estudo, pois ndo possuem um dos requisitos
basicos e essenciais para serem utilizadas como revestimento ceramico (ABNT,
1997c).

O comportamento tipico das amostras submetidas ao ensaio de resisténcia a
flexdo em trés pontos, por faixa de temperatura de sinterizacdo, € mostrado na Figura
41.
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Figura 41 — Curvas tipicas de flexao das placas cerémicas: (a) 950°C; (b) 1100°C; (c) 1300°C
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Fonte: Prépria autora

E possivel observar na Figura 41 que as placas ceramicas de base vermelha

apresentaram comportamento semelhante, entretanto distinto do esperado para um

material ceramico. Isso pode estar associado a falta de vitrificacdo da argila em ambos

0S casos, 0 que demonstra a falta de consisténcia do material.

Em contrapartida, as placas de base branca exibiram o comportamento

esperado para materiais ceramicos. A curva indica de maneira clara e coerente

elevada dureza e fratura fragil.
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E visivel uma diferenca na inclinacéo das curvas e nos deslocamentos de pico
nas trés temperaturas testadas. As ceramicas queimadas a 950°C apresentaram
maiores deformac¢des na ruptura, porém os menores valores de carga de ruptura. As
ceramicas a 1100°C e 1300°C exibiram deformacgfes proximas.

A Figura 42 ilustra os modos de fratura para cada uma das placas ceramicas

produzidas apds terem sido submetidas ao ensaio de flexdo em trés pontos.

Figura 42 — Modos de fratura das placas no ensaio
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Fonte: Prépria autora

Com base no ilustrado pela Figura 42, é possivel notar que, para todas as
placas, a ruptura se deu no terco central das amostras, local caracterizado por
apresentar o momento fletor maximo. Em todos os ensaios, 0s corpos de prova se
partiram apos o término do teste.

As superficies de fratura por meio da Microscopia Eletrénica de Varredura com
magnificacdo de 100x, 500x e 1000x, podem ser vistas nas Figuras 43, 44 e 45.
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Figura 43 — Micrografias, com magnificacdo de 100x, das placas ceramicas: (a) 100% AV (950°C), (b)
92% AV 8% AT (950°C), (c) 100% AV (1100°C), (d) 92% AV 8% AT (1100°C), (e) 100% AB, (d) 92%
AB 8% A
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Figura 44 — Micrografias, com magnificacao de 500x, das placas ceramicas: (a) 100% AV (950°C), (b)
92% AV 8% AT (950°C), (c) 100% AV (1100°C), (d) 92% AV 8% AT (1100°C), (e) 100% AB, (d) 92%
AB 8% AT
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Figura 45 — Micrografias, com magnificacdo de 1000x, das placas ceramicas: (a) 100% AV (950°C), (b)
92% AV 8% AT (950°C), (c) 100% AV (1100°C), (d) 92% AV 8% AT (1100°C), (e) 100% AB, (d) 92%
AB 8% AT
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Através da micrografia exposta na Figura 43 (a), é possivel visualizar que a
superficie de fratura dos corpos de prova contendo somente argila vermelha a 950°C
€ bastante rugosa, indicando varios e pequenos aglomerados de particulas de argila
“sem ligacdo” dentro do corpo ceramico, o que justifica esta ter sido a amostra

contendo aerogel com o pior MRF obtido. Situacdo semelhante, em termos de
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superficie de ruptura, é visualizada para a mistura 92% AV 8% T a 950°C, conforme
mostrado na Figura 43 (b). Isso demonstra a falta de vitrificacdo da argila vermelha na
temperatura de 950°C, e possivelmente justifica 0 aspecto extremamente esfarelado
de ambas as misturas.

As amostras 100% AV a 1100°C (Figura 43 (c)) e 100% AB (Figura 43 (e))
possuem superficie de fratura com textura relativamente lisa quando comparada a das
placas contendo 8% de aerogel (Figura 43 (d) e (f)). Além disso, também percebem-
se regides nas amostras supracitadas em que nao ocorreu a vitrificacao da estrutura,
e, portanto, certos pontos nao aparecem, nas imagens, tdo planos como os demais,
exibindo pequenas ranhuras.

Nota-se que dentre as placas compostas somente por argila (Figuras 43 a 45
(@), (c) e (e)), as de formulacédo 100% AB sao as que apresentam menores poros em
relacdo as demais, expondo, em sua superficie, uma maior vitrificacdo de sua
estrutura. Essa maior vitrificacdo das placas compostas somente de argila branca séo
justificadas pela temperatura em que foram queimadas. Portanto, é possivel afirmar
gue a temperatura de 1300°C confere uma maior vitrificacdo da argila e,
consequentemente, aumenta a densificacdo do material e diminui os poros da
estrutura, o que pode justificar esta ter sido a formulacdo que resultou no maior MRF
dentre todas as misturas.

E possivel visualizar que o aumento da temperatura de 950°C para 1100°C para
a argila vermelha gera uma melhora em termos de vitrificagéo, o que demonstra, em
sua superficie de ruptura, uma maior densificacdo do material e determinada reducao
dos poros. Entretanto, a vitrificacdo mais acentuada € observada para a argila branca
na temperatura de 1300°C, conforme mencionado anteriormente.

Nas superficies de ruptura das misturas contendo o aerogel sintetizado (Figuras
43 a 45 (b), (d) e (f)) percebe-se a existéncia de poros, conforme o esperado. E
perceptivel que a mistura 92% AV 8% AT (950°C) apresentou a menor quantidade e
tamanho de poros e que a mistura 100% AV (1100°C), opostamente, exibiu a maior
guantidade e tamanho de poros. Acredita-se que este fato esta associado a relacéo
entre a decomposicdo do aerogel e o grau de vitrificacdo da argila. A medida que a
temperatura aumenta, ocorre uma maior decomposi¢cao do aerogel. O mesmo se
verifica em termos de vitrificacdo da argila: quanto maior a temperatura de
sinterizacdo, maior € a vitrificacdo da estrutura da placa ceramica. Desse modo,

embora provavelmente a decomposicdo do aerogel seja maior a 1300°C, nesta
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temperatura de queima, ocorre uma maior vitrificacéo da argila, e esta, possivelmente,
preenche, durante a sinterizacao e o resfriamento, parte dos poros gerados, fazendo
com as placas 92% AV 8% AT (1100°C) exibam os maiores poros gerados dentre as
placas contendo 8% de aerogel por sua vitrificagdo ser menor.

As micrografias das placas possibilitam a observancia geral de que a ruptura
das placas contendo somente argila (tanto branca quanto vermelha) se deram com
superficies relativamente lisas enquanto que as placas contendo aerogel apresentam
superficie de ruptura com poros. Esta analise é procedente, uma vez que 0S poros
atuam como pontos frageis da estrutura e, portanto, nessas regioes, a resisténcia a

flexao é menor.

4.3.2 Difrag&o de Raios X

A caracterizacdo mineraldgica das placas ceramicas 100% AB e 92% AB 8%

AT é mostrada nas Figuras 46 e 47, respectivamente.

Figura 46 — Difracdo de raios-x das placas 100% AB
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Figura 47 — Difracdo de raios-x das placas 92% AB 8% AT
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Fonte: Prépria autora

O difratograma mostrado na Figura 46 permite detectar que a massa ceramica
de referéncia € constituida essencialmente por duas fases cristalinas: mulita e quartzo.
A mulita € um alumino-silicato de imensa relevancia cientifica normalmente atingido,
de maneira efetiva e em quantidade significativa, pela queima reativa entre caulinita e
alumina em temperaturas a partir de 1300°C (LIU et al., 1994; SOUZA et al., 2014).
Medeiros et al. (2016) alegam que a proporcao de massa estequiométrica da mulita é
de 71,8% de alumina (Al203) e 28,2% de silica (SiO2) e que esta pode ocorrer em
formulacfes que possuam até 74% de Al2Os.

Tendo em vista que a queima das placas ocorreu a 1300°C e que a argila
branca é constituida essencialmente por silica e alumina, pode-se inferir que nesta
temperatura testada houve a reacdo entre esses componentes e a consequente
formacgao de mulita, o que confirma os picos gerados pela difracdo de raios X. Como
a mulita, devido a sua estrutura, atua como um “esqueleto” dos materiais ceramicos
obtidos, as placas estudadas apresentaram elevada resisténcia mecéanica (BIFFI,
2002).

Com o acréscimo da temperatura (apos 1200°C), no processo de queima,

inicia-se a dissolucéao de mulita secundaria como resultado do enriquecimento da fase
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liguida em SiOz2, quando o quartzo comega a ser atacado e dissolvido, aumentando a
viscosidade e consequentemente a tenacidade da fase liqguida (DE MORAES, 2007).

O quartzo é um redutor de plasticidade e auxilia na retracdo de secagem e
queima, ja que se comporta como um esqueleto no momento da formacéo de fase
liquida (CASTRO et al., 2015). Reed (1995) reforca que a presenca de quartzo nas
massas de ceramica branca e de materiais de revestimento é fundamental ja que este
€ um dos componentes responsaveis para o controle da dilatacdo e para ajuste da
viscosidade da fase liquida formada durante a sinterizagdo da massa ceramica. Além
disso, 0 quartzo facilita a secagem e a liberacdo dos gases presentes durante a
gueima e é um importante regulador da correta relacdo entre SiO2 e Al203 para a
formacdo de mulita. Nunes (2017) destaca que a presenca de quartzo apos a
sinterizagdo indica que n&o houve total transformagdo dessa fase, possivelmente
porque o tempo ou a temperatura ndo foram suficientes.

E possivel observar, na Figura 47, que a introducéo do aerogel nio altera as
fases cristalinas formadas no material ceramico. Dessa forma, também fazem-se
presentes as fases cristalinas mulita e quartzo. Este fato pode ser explicado devido a
composicdo quimica do aerogel (formada essencialmente por silica) e em funcéo da
pequena porcentagem de aerogel inserido na mistura (8%). O que difere de uma
formulacdo para outra é apenas a intensidade dos picos, ou seja, a quantidade
presente de cada fase na estrutura da placa. Como o aerogel é rico em silica, supde-
se que a existéncia deste composto possibilitou uma maior formacéo de mulita. Além
disso, também interferiu em maiores picos de quartzo, o que indica, novamente, que

nao ocorreu a transformacéo desta fase com a sinterizacao.

4.3.3 Absorcéo de Agua, Porosidade Aparente e Densidade Aparente

Os resultados médios de absorcdo de agua (em termos de penetracéo de agua
nos poros de facil impregnacao “Eb, médio” e penetracao de agua em quase todos 0s
poros abertos “Ev, médio”), porosidade aparente e densidade aparente sdo expostos

na Tabela 8 e elucidados nas Figuras 48, 49, 50 e 51, respectivamente.
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Tabela 8 — Absorgéo de égua, Eorosidade e densidade aearente médios

5 A adia (O
. Absorcdo de Agua Media (%) Porosidade Aparente Densidade Aparente
Placa Ceramica

Média (%) Média (g/cms3)
Eb, medio Ev, médio
100% AB 6,95 + 0,66 7,11 £ 0,68 15,70+ 1,38 2,21 +£0,02
92% AB 8% AT 8,68+1,11 8,58 + 1,00 17,68+ 1,70 2,06 £ 0,04

Fonte: Prépria autora

Figura 48 — Penetracao de agua média nos poros de facil impregnacédo
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Figura 49 — Penetragao de agua média em quase todos 0s poros abertos
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Figura 50 — Porosidade aparente média
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Figura 51 — Densidade aparente média
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Fonte: Prépria autora

Como pode ser visto na Tabela 8 e na Figura 48, a penetracdo média de agua
nos poros de facil impregnacao (Eb, medio) foi de 6,95% para as placas ceramicas 100%
AB e de 8,68% para as placas 92% AB 8% AT. A andlise estatistica desses resultados

(Apéndice B (a)) atestou que para esta propriedade, as placas séo diferentes.
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Averigua-se que a adicdo de aerogel aumentou em 24,89% a penetracdo de agua nos
poros de facil impregnacéao em relacéao as placas de referéncia.

A penetragdo média de dgua em quase todos os poros abertos (Ev, medio),
ilustrada na Figura 49, foi de 7,11% para as placas 100% AB e 8,58% para as placas
92% AB 8% AT. A analise estatistica para esta propriedade (Apéndice B (b)) indicou
gue as amostras sao diferentes estatisticamente. Neste caso, o efeito do aerogel
elevou 20,68% a penetracdo de agua em quase todos 0s poros.

O acréscimo da absor¢ao nas placas contendo aerogel pode ser explicado pelo
aumento do tamanho e da quantidade de poros na estrutura gerados pela introducéo
deste material. Esta amplificacdo de vazios na massa ceramica facilita a maior entrada
de agua no material, que reflete em maiores porcentagens absorvidas.

Para os valores de absor¢do encontrados, € possivel verificar que ambas as
placas ceramicas estdo dentro dos limites toleraveis para revestimentos ceramicos e
classificam-se em semi-porosos (grupo LIb), grupo que apresenta absorcdo de agua
entre 6% e 10% (ABNT, 1997b). Logo, em relacao a esta propriedade, afirma-se que
as placas produzidas podem ser aplicadas como revestimentos ceramicos.

Referente a porosidade aparente média (Figura 50), € possivel perceber, de
acordo com a Tabela 8 que para as placas contendo 100% AB, esta foi de 15,70% e
para as placas 92% AB 8% AT este valor foi de 17,68%. Logo, a analise estatistica
(Apéndice C) constata que as placas diferem entre si.

Dessa forma, é possivel estabelecer que a insercdo de aerogel alavancou a
porosidade das placas ceramicas em cerca de 12,61%. Este acréscimo esta
associado a criacdo de poros no material ceramico em funcdo do emprego e da
decomposicéo do aerogel.

Segundo Vivaldini et al. (2014), a condutividade térmica, a capacidade calorifica
e a densidade do material sdo reduzidas com a introducao de porosidade no material,
0 que causa um enorme efeito no comportamento térmico. Zhang, He e He (2009)
expbem que porosidade deve ser a maior possivel, para que haja a menor quantidade
de fragéo solida.

Como o objetivo desta pesquisa é inserir aerogel em placas ceramicas com o
intuito de contribuir para que a conducéo térmica seja minimizada, entende-se que 0s
resultados obtidos para porosidade foram satisfatorios.

Soares et al. (2014) em investigacdo em argamassa, também constataram

aumento na porosidade com a insercdo de aerogel. Os autores atribuem esse
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acréscimo ao fato da alteracéo da estrutura de poros da argamassa ser influenciada
pelo aerogel.

Por fim, observam-se, na Tabela 8 e na Figura 51, que os resultados de
densidade aparente médios foram de 2,21 g/cm3 e 2,06 g/cm3 para os corpos de prova
100% AB e 92% AB 8% AT, respectivamente. A andlise estatistica para esta
propriedade (Apéndice D) comprova que as placas ensaiadas diferem entre si.

Dessa forma, é possivel detectar que ao inserir 0 aerogel na massa ceramica,
h& uma reducédo de 14,70% da densidade aparente do material. Esta reducédo é

justificada pelos seguintes fatores:

. Introducdo, em substituicdo de massa, de um material leve (aerogel) na
mistura;
. Criacdo de poros dentro do material ceramico devido a evaporacao de umidade

do aerogel durante a queima e decomposicao de grande porcentagem de aerogel em

decorréncia do processo de sinterizagéo.

Observa-se gque os resultados obtidos para a porosidade aparente confirmam
o esperado: a substituicdo de 8% de argila por um material mais leve reduziu a
densidade da peca. A adicdo de aerogel aumentou os vazios da estrutura em funcéo
da sua perda de peso associada ao aumento da temperatura, 0 que,
consequentemente, reduziu a densidade do produto final.

Em andlise geral, os procedimentos experimentais abordados nesta secao
confirmaram na pratica a relacéo direta existente entre absorcédo de agua, porosidade
aparente, densidade aparente e resisténcia a flexdo. Observou-se que quanto maior
a porosidade da placa, maior foi a porcentagem de absor¢cdo de agua, menor foi a

densidade e menor foi a resisténcia a flexao.

4.3.4 Retragéo Linear de Queima e Perda de Massa ao Fogo

Os resultados oriundos do ensaio de retracdo linear de queima e da perda de
massa ao fogo das placas ceramicas estudadas sdo mostrados na Tabela 9 e nas

Figuras 52 e 53, respectivamente.
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Tabela 9 — Retragéo linear de gueima e Eerda de massa ao fogo médias

o Retracéo Linear Perda de Massa
Placa Ceramica ] o o
de Queima Média (%) ao Fogo Média (%)
100% AB 8,61 + 0,65 7,98 £0,21
92% AB 8% AT 9,20 £ 0,40 8,68 £ 0,09

Fonte: Prépria autora

Figura 52 — Retragao linear de queima média
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Figura 53 — Perda de massa ao fogo média
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Conforme exposto na Tabela 9 e indicado na Figura 52, a retracao linear de
gueima meédia das placas contendo 100% argila branca foi de 8,61%. As placas
contendo 92% de argila branca e 8% de aerogel de TEOS exibiram uma retracao linear
de queima média igual a 9,20%.

Dessa forma, pela analise estatistica dos resultados (Apéndice E), € possivel
estabelecer que as placas ceramicas 100% AB e 92% AB 8% AT diferem
estatisticamente. Verifica-se que a insergcédo de aerogel acarreta em um aumento da
retracao linear de cerca de 6,85%.

Esse acréscimo pode estar associado ao fato do aerogel ser um material rico
em silica, caracteristica que contribui para a formacéo da fase liqguida dos materiais
ceramicos. Esta fase, segundo Amrane et al. (2011), provoca a aproximacao das
particulas e, consequentemente, a maior retragédo da peca.

Segundo Melchiades et al. (2001), a retracdo linear de queima depende
fundamentalmente da densidade aparente da peca prensada, da composicdo da
massa e das condi¢cdes de queima. No processo de sinterizacdo, ao passo que a
temperatura se eleva, as imperfeicbes e poros diminuem e, consequentemente,
acarreta o aumento da densidade do material e a reducdo de suas dimensdes
(MELCHIADES; QUINTEIRO; BOSCHI, 1996).

Quanto maior a quantidade de material que se funde e menor a viscosidade do
liguido formado, maior sera a retracdo e consequentemente maior a densidade do
material queimado (DE MORAES, 2007). Logo, a retracdo linear de queima e a
absorcdo de agua reduzem com o aumento da densidade da peca seca e 0 modulo
de ruptura a flexdo aumenta (DE PAULA; QUINTEIRO; BOSCHI, 1997).

Tais fatos supracitados foram confirmados nos procedimentos experimentais
desenvolvidos para as placas ceramicas estudadas, uma vez que 0s corpos de prova
100% AB apresentaram maior densidade aparente e consequentemente exibiram
menor absorcdo de dgua, menor retracao linear e maior resisténcia a flexdo. O oposto
foi observado para as amostras 92% AB 8% AT, que obtiveram menor densidade
aparente, maior absorcéo de agua, maior retracéo linear e menor resisténcia a flexao.

Sobre a perda de massa ao fogo, de acordo com o contemplado na Tabela 9 e
representado na Figura 53, as placas com 100% argila branca resultaram em uma
perda de massa ao fogo média igual 7,98%. As placas contendo 92% de argila branca
e 8% de aerogel de TEOS mostraram uma perda de massa ao fogo média de 8,68%.



A andlise estatistica desses resultados (Apéndice F) aponta que, para esta
propriedade, as duas formulacbes de placas ceramicas sao estatisticamente
diferentes. As placas contendo aerogel demonstram um acréscimo de 8,77% de perda
de massa ao fogo em relagéo as placas ceramicas contendo 100% AB.

Como o aerogel € um material bastante imido, as placas moldadas com este
material apds a queima apresentaram uma maior perda de massa tendo em vista que
com a sinterizacao, o aerogel perdeu a umidade presente em seus poros, reduzindo,
dessa forma, uma maior porcentagem de sua massa em comparagcado com as placas
100% AB. Além disso ha perda de massa do proprio aerogel, o que contribui para

valores de perda de massa ao fogo maiores que os das placas contendo 100% AB.
4.3.5 Condutividade Térmica
Os resultados referentes ao ensaio de condutividade térmica das placas

ceramicas para as faixas de temperatura 0°C a 30°C e 30°C a 60°C s&o apresentados

na Tabela 10 e explanados nas Figuras 54 e 55.

Tabela 10 — Condutividade térmica média

Condutividade Térmica Média Condutividade Térmica
Placa Ceramica por Faixa de Temperatura (W/m.K) Média (W/m.K)
0°C a 30°C 30°C a 60°C
100% AB 0,1554 + 0,0038 0,1755 + 0,0029 0,1655 + 0,0100
92% AB 8% AT 0,1426 + 0,0022 0,1624 + 0,0009 0,1525 + 0,0099

Fonte: Prépria autora
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Figura 54 — Condutividade térmica média na faixa de 0°C a 30°C
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Figura 55 — Condutividade térmica média na faixa de 30°C a 60°C
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Como pode ser visto na Tabela 10 e na Figura 54, para o ensaio de
condutividade térmica na faixa de temperatura entre 0°C e 30°C, as placas formadas
por 100% argila branca apresentaram condutividade térmica média de 0,1554 W/m.K
e as placas com 8% de aerogel de 0,1426 W/m.K. A andlise estatistica (Apéndice G

(a)) mostra que ha diferenca entre as duas placas ceramicas. Percebe-se uma
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reducdo de aproximadamente 8,24% da condutividade térmica quando adicionado o
aerogel sintetizado a mistura.

Para 0 ensaio realizado nas temperaturas de 30°C a 60°C é possivel visualizar,
através da Tabela 10 e da Figura 55, que a condutividade térmica média para as
placas 100% AB e 92% AB 8% AT foi de, respectivamente, 0,1755 W/m.K e 0,1624
W/m.K. A andlise estatistica desses resultados (Apéndice G (b)) determina que as
placas séo diferentes. Nota-se, para este intervalo de temperatura, que as placas
contendo aerogel apresentaram uma condutividade térmica média cerca de 7,46%
menor do que a das placas de referéncia.

Com isso, é possivel estabelecer uma condutividade térmica média entre as
duas faixas de temperatura estudadas. Esta é de 0,1655 W/m.K para as placas
contendo 100% argila branca e de 0,1525 W/m.K para as placas compostas por 92%
AB 8% AT.

Neste contexto, observa-se que a reducdo média que ocorre na condutividade
térmica em funcdo do acréscimo de aerogel nos materiais ceramicos é de
aproximadamente 7,85%. Esse efeito esta associado ao aumento de vazios gerados
dentro da estrutura das placas com adicdo de aerogel, uma vez que este é
extremamente poroso e de elevada area superficial. Além disso, a umidade contida
dentro dos poros do aerogel também pode ser considerada como um fator de
influéncia na reducdo da condutividade térmica, uma vez que no momento da
sinterizacdo a tendéncia é que o proprio aerogel torne-se mais poroso e/ou com poros
de tamanhos maiores, 0 que consequentemente aumenta o0s vazios da estrutura da
placa ceramica.

A condutividade térmica de ceramicas porosas € diretamente relacionada com
a composi¢ao e microestrutura da por¢cao sélida do material. Ademais, a porosidade
total e o tamanho de poros séo variaveis fundamentais, de modo que quanto maior a
fracdo volumétrica de poros, menor a condutividade térmica (VIVALDINI et al., 2014).

Estudos propostos por Guan et al. (2019) constataram que o tipo de poro
também interfere na condutividade térmica. De acordo com Dutra e De Araujo Pontes
(2002), para materiais isolantes, o ideal é que se tenha um amplo indice de poros
fechados, isto €, poros isolados, pois estes tém ar em seu interior ar e, portanto,
conferem ao material potencial isolante.

Logo, as placas 92% AB 8% AT, por apresentarem maior porosidade e menor

densidade, foram as placas que obtiveram menor condutividade térmica, conferida
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gracas a sua microestrutura mais porosa devido a maior quantidade e tamanho de
poros existentes na estrutura em decorréncia da introducédo do aerogel.

Li et al. (2016) expdem que, além da porosidade e do tamanho dos poros, a
condutividade térmica também sofre influéncia pela quantidade de poros interligados.
De acordo com o0s autores, 0s poros e as interfaces reduzem, principalmente, a area
de secao através da qual o calor é transportado.

Apesar da introducéo de aerogel ter reduzido a condutividade térmica, objetivo
deste estudo, essa reducdo néo foi significativa quanto a esperada. Em alguns testes
preliminares realizados, a condutividade térmica havia reduzido cerca de 30% quando
o material foi inserido na argila vermelha. Isso pode ser explicado por Dai et al. (2018),
que relatam que além da porosidade do aerogel, outro fator de influéncia significativa
na eficiéncia térmica da condutividade deste material é a temperatura. Os autores
afirmam que para aerogéis puros, a condutividade térmica aumenta drasticamente
guando se eleva a temperatura.

Como a queima das placas ceramicas ocorreu a 1300°C, além das perdas de
material associadas, € possivel que as caracteristicas isolantes do material tenham
sido minimizados e, portanto, este ndo contribuiu efetivamente para a reducdo da
condutividade térmica.

Além disso, o desempenho do aerogel na proporcao aplicada de 8% pode ser

visto como resultado de uma competicdo de dois processos:

l. Vitrificacdo da argila branca na temperatura de 1300°C, a qual proporciona a
ocupacdo dos espacos vazios da estrutura, diminuindo a porosidade e,
consequentemente, aumentando a resisténcia mecanica e reduzindo o desempenho
térmico;

Il. Decomposicéo do aerogel com o acréscimo da temperatura de sinterizacédo dos
corpos ceramicos, 0 que gera um aumento na porosidade devido a expansdo dos
gases e vapores de sua decomposi¢do. Tal evento proporciona a elevacdo do indice
de vazios, o que intensifica a porosidade e, em consequéncia, diminui a condutividade

térmica.
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Portanto, concluiu-se que nesta concentracdo de 8% de aerogel, a geracéo de
espacos vazios e poros ainda ndo € suficiente para promover um desiquilibrio na

ocupacdo dos espacos vazios devido a vitrificacao da argila.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

O conforto térmico no interior das residéncias em regides de clima intenso do
Brasil muitas vezes sO é conferido com a constante utilizacdo de climatizadores. No
entanto, frente a crise energética que o pais frequentemente enfrenta e as elevadas
taxas cobradas pelas concessionarias de energia, solu¢cdes tém sido buscadas no
ramo da engenharia para encontrar alternativas que visem melhorar o conforto térmico
das edificacbes e, com isso, reduzir o uso de ar condicionados/aquecedores e,
consequentemente, o consumo de energia elétrica.

O presente trabalho buscou avaliar a viabilidade, em termos de desempenho
térmico, de placas ceramicas fabricadas com a insercéo de 8% de aerogel sintetizado
pelo método sol-gel a pressédo ambiente. O intuito foi analisar se as placas produzidas
podem vir a ser utilizadas no ramo da construgao civil como revestimento ceramico na
forma de isolante térmico como um recurso para tentar colaborar com o aumento do
conforto térmico das edificac6es e depreciar o consumo de energia.

Com base no presente estudo, foi possivel concluir que:

. O aerogel de TEOS foi sintetizado com éxito conforme as bandas de
grupamento silanol (~ 3400 a 3500 cm™ e ~ 800 a 900 cm™), siloxano (~ 1750 cm™?, ~
1100 a 1200 cm? e ~ 524 cm?) e metil silano (~ 1400 cm™ e ~ 750 a 850 cm™)
confirmadas pelos espectros de infravermelho;

. O aerogel de TEOS sintetizado apresentou, através da técnica BET, tamanhos
de poros satisfatérios, classificados como mesoporosos, classificagdo coerente com
a literatura para este tipo de material;

. O método de secagem a pressdo ambiente ndo demonstrou reprodutibilidade
do aerogel de TEOS sintetizado em termos de aspecto fisico/textural quando efetuado
também em temperatura ambiente. Tal fato possivelmente € explicado devido a
interferéncia da temperatura, clima e umidade relativa do ar no momento da sintese e
fatores experimentais;

. As misturas formadas por 100% argila vermelha mostraram-se bastante
porosas, pois as temperaturas de queima utilizadas (950°C e 1100°C) nao foram
suficientes para que ocorresse, significativamente, os processos de vitrificacdo do

material;
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" O aumento da temperatura de queima acarretou no aumento da vitrificacdo das
argilas e, portanto, na diminuicdo dos poros das placas e no acréscimo de resisténcia
a flexao;

. A insercdo de aerogel em todas as misturas acarretou no aumento do numero
de vazios na estrutura das placas ceramicas;

" As misturas constituidas somente por argila branca obtiveram a menor
existéncia de poros, porque a 1300°C conseguiu-se a formacdo de mulita, fase
responsavel por conferir propriedades termomecanicas para 0s produtos,
principalmente resisténcia mecanica;

" Ao inserir 8% de aerogel em substituicdo a argila branca, houve o aumento da
fracdo de poros na estrutura em funcao da decomposicéo do aerogel, entretanto, parte
destes poros foi ocupado pelo processo de vitrificagéo da argila branca;

" As misturas com argila vermelha em sua constituicdo apresentaram valores de
MRF abaixo do minimo requerido pela NBR 13818 nas duas temperaturas testadas e,
portanto, foram descartadas deste estudo;

" As misturas de base argila branca queimadas na temperatura de 1300°C
exibiram resisténcia a flexdo dentro dos padrbes normativos (20,22 MPa para as
placas de referéncia e 16,70 MPa para as placas contendo 8% de aerogel) e
mostraram-se, portanto, adequadas, quanto a esta propriedade, para uso como
revestimento ceramico;

. As placas 100% AB e 92% AB 8% AT, em termos de resisténcia a flexdo, se
encaixam nas classificacfes da NBR 13818 em Grupo Bllb (prensado) e Grupo BllI
(prensado), respectivamente;

" As fases cristalinas predominantes nas placas 100% AB foram mulita, fase que
é favoravel em termos de propriedades mecanicas, e quartzo, que confere maior
fragilidade aos corpos ceramicos;

. A presenca dos picos de mulita e quartzo nos difratogramas de raios-X
indicaram que a presenca do arerogel de TEOS sintetizado ndo modificou a estrutura
cristalina das placas, provavelmente em funcdo da composicéo quimica do aerogel
(constituido essencialmente por silica) e pela pequena quantidade deste material
inserida na mistura (8%);

. As placas 92% AB 8% AT demonstraram maior absorcdo de agua (8,58%),
maior porosidade aparente (17,68%) e menor densidade (2,06 g/cm3) em funcéo da
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maior quantidade de poros gerados na estrutura da placa, o que justifica a perda nos
valores de resisténcia quando comparada a placa na auséncia de aerogel;

. Ambas as placas produzidas com argila branca classificam-se, de acordo com
a NBR 13818, em revestimentos semi-porosos (grupo LIb) quanto a absorcao de agua
e, portanto, demonstram ter potencial, quanto a esta propriedade, para serem
aplicadas no ramo de revestimento;

. As placas ceramicas com adicao de aerogel apresentaram maiores valores de
retracao linear (9,20%) e de perda de massa ao fogo (8,68%) possivelmente em
funcdo da composicédo quimica do aerogel, da presenca de umidade neste e de sua
perda de peso com o0 aumento da temperatura;

. A introducdo de aerogel nas placas ceramicas contendo argila branca e
queimadas a 1300°C reduziu cerca de 7,85% a condutividade térmica do material em
funcdo do aumento de poros gerados na estrutura,

. Os valores de condutividade térmica para a propor¢cdo de 8% aerogel nao
tiveram uma reducdo significativa quando comparada a placa de referéncia e,
portanto, ndo justifica-se 0 uso do aerogel nesta proporcao. Este resultado foi atribuido
a competicao entre a vitrificacdo da argila branca, que ocupa o0s poros dentro da placa
ceramica, e a instabilidade térmica do aerogel mediante o incremento de temperatura,
gue aumenta o numero e tamanho de poros. Logo, muito provavelmente para esta
proporcado, a quantidade de aerogel ndo é suficiente para promover um desiquilibrio
eficiente na ocupacdo dos espacos vazios da estrutura frente ao processo de

vitrificacdo da argila branca.

Portanto, considerando que o aerogel sintetizado apresenta custos elevados
para a sua producédo (em funcao da utilizacao de varios reagentes onerosos), que este
demonstrou-se irreprodutivel na repeticdo das sinteses e que a reducdo na
condutividade térmica, objetivo deste estudo, nao foi significativa (cerca de 7,85%),
constata-se que a insercdo de 8% de aerogel sintetizado pelo método sol-gel com

secagem a pressao ambiente em placas ceramicas ndo € viavel em termos de

desempenho térmico.
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5.1 Sugestdes para Trabalhos Futuros

Ao término desse estudo, com base no que foi constatado nesta pesquisa,

apontam-se algumas sugestdes para trabalhos futuros:

" Sintetizar o aerogel pelo método sol-gel com a secagem a pressédo ambiente
sob temperatura maior & do ambiente;

" Sintetizar o aerogel pelo método sol-gel com secagem supercritica;

" Estudar a insercdo de teores maiores de aerogel em placas ceramicas
compostas de mesma base branca (15%, 20%, 25%);

. Investigar a inser¢ao de 8% de um aerogel obtido comercialmente em placas
ceramicas compostas de mesma base branca;

" Avaliar a utilizacdo de aditivos para aumentar ainda mais a resisténcia

mecanica das placas.
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APENDICE A — ANOVA e Teste Tukey da resisténcia a flexdo em trés pontos
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& One-way ANOVA .

) |

|~ Repeated measures

[ Sum of sqrs df Mean square
Between groups: 283137 5 566,274
Within groups: 13,0987 36 0,363853
Total: 284447 41
omega*2: 09946

Residuals |

F
1556

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 0001206
Based on medians: p(same) = 00264

Welch F test in the case of unequal variances: F=8191, df=14 97 p=1068E-17

p(same)
5,472E-41

Tukey's pairwise comparisons:
Q\p(same)
100% AV (950°C) 92% AV 8% AT (950°C) 100% AV (1100°C) 92% AV 8% AT (1100°C) | 100% AB (1300°) 92% AB 8% AT (1300°C)
100% AV (950°C) 1 0,008064 0,002988 0,000131S 0,0001315
szwavenaTesoo) | () 0496 0,008852 0,003286 0,000131S 0,0001315
100% AV (1100°0) | § DTE 5,227 0,9991 0,0001315 0,0001315
2% v s%AT (1000) | § 793 5,744 0,5173 0,0001315  0,0001315
100%AB (13009 |86 15 86,1 80,88 80,36 0,0001315
s2% AB 8% AT (1300°C) | 7) 72 70,67 65,44 64,93 15,43
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APENDICE B — ANOVA e Teste Tukey da absorcdo de agua: (a) Es; (b) Ev

i| Welch F test in the case of unequal variances: F=16,19, df=14,61, p=0,00116

Residuals I

& Orevayanova R R L B @ Oneway ANOVA i s e 2 Ot
( a ) [~ Repeated measures ( b) [~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p(same) Sum of sqrs df Mean square  F p(same)
Between groups: 14,9576 1 14,9576 16,19  0,0007967 Between groups: 10,8929 1 10,8929 1346  0,001755
Within groups: 16,6299 18 0,923881 Within groups: 14,5641 18 0,809117
Total: 31,5874 19 Total: 25457 19

I omega*2: 04317 omega*2: 03839
/| Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 02743 Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 02281
Based on medians: p(same) = 0,3563 Based on medians: p(same) = 0,3847

Welch F test in the case of unequal variances: F=13 46, df=15 286, p=0,002101

Residuals I

Tukey's pairwise comparisons: Tukey's pairwise comparisons:
Q\p(same) Q\p(same)
92% AB 8% AT | 100%AB |92 AB 8% AT |
£0,0009372 1 100% AB 0,001908
N o2% B 8% AT [ 189

X X|
APENDICE C — ANOVA e Teste Tukey da porosidade aparente
 One-way ANOVA
|~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups: 19,5071 1 19,5071 7,344 0,01434
Within groups: 47,8084 18 2,65602
Total: 67,3154 19
omega*2:  0,2408
L 's test for h geneity of variance, based on means: p(same) = 04954
' Based on medians: p(same) = 06567 L
)

Welch F test in the case of unequal variances: F=7 344 df=17 27 p=001471

| Residuals |

] Tukey's pairwise comparisons:
Q\p(same)
100% AB 92% AB 8% AT ]
100% AB 0,01449
92% AB 8% AT | 3,833




APENDICE D — ANOVA e Teste Tukey da densidade aparente

& One-way ANOVA

===

[~ Repeated measures

Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups:  0,108045 1 0,108045 87,81 2,406E-08
Within groups: 00221488 18 0,00123049

Total:  0,130194 19
omega*2: 08127

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 005046
Based on medians: p(same) = 0,1265

Welch F test in the case of unequal variances: F=87 81, df=13,95, p=2,141E-07

Residuals |

Tukey's pairwise comparisons:

l Q\p(same)
100% AB 92% AB 8% AT |
100% AB 0,0001615
92% AB 8% AT | 13,25

[

& One-way ANOVA — P l E@g

|~ Repeated measures

Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups: 173991 1 1,73991 5,37 0,03246
Within groups: 583179 18 0,323988
Total:  7,5717 19

omega*2: 01793

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 0,03123
Based on medians: p(same) = 0,05377

Welch F test in the case of unequal variances: F=537, df=14,86, p=0,03518

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:
Q\p(same)

100% AB 192% AB 8% AT I

100% AB 0,0326

92% AB 8% AT |3 277

[
[
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APENDICE F — ANOVA e Teste Tukey da perda de massa ao fogo

Welch F test in the case of unequal variances: F=84 47, df=1217, p=7 932E-07

Residuals |

& One-way ANOVA - [E=REEN ™
[~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups: 241721 1 241721 84,47  3,218E-08
Within groups:  0,515061 18 0,0286145
Total:  2,93227 19
omega*2: 08067

I Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 0,006405
! Based on medians: p(same) = 0,1634

Tukey's pairwise comparisons:
Q\ p(same)
100% AB 92% AB 8% ATI
0,0001615
13

APENDICE G — ANOVA e Teste Tukey da condutividade térmica: (a) 0°C a 30°C; (b) 30°C a 60°C

 One-way ANOVA
(a ) [~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups: 0000248327 1 0,000248327 17,1 0,01443
Within groups:  580733E-05 4 1,45183E-05
Total:  0,0003064 5
omega*2: 07286

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 02541
Based on medians: p(same) = 0,706

Weich F test in the case of unequal variances: F=17,1, df=3 234 p=0,02215

Residuals

P——
-way ANOVA | E e
& One-way ANO' - — &
( b) |~ Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F p(same)
Between groups:  0,000257415 1 0,000257415 38,34 0,003458
Within groups:  268533E-05 4 6,71333E-06
Total:  0,000284268 S
omega*2: 08616

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 0,2458
Based on medians: p(same) = 0,2641

Welch F test in the case of unequal variances: F=38 34, df=2376, p=0,01624

Residuals I

Tukey's pairwise comparisons:
Q\ p(same)

Tukey's pairwise comparisons:
Q\p(same)
100%AB  [92%AB 8% AT |
100% AB 10,0146
92% AB 8% AT |5 849

100% AB IBZ% AB 8% AT I

100% AB 10,003646

92% AB 8% AT |8 757
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APENDICE H — Dados de resisténcia a flexdo Sem MPaz

100% AV 92% AV 8% AT 100% AV  92% AV 8% AT 100% AB 92% AB 8% AT

AmMOStra  g500c) (950°C) (1100°C) (1100°C)  (1300°C)  (1300°C)
1 0,55 0,55 1,07 1,64 20,12 16,18
2 0,57 0,58 1,47 2,39 21,67 17,75
3 0,62 0,68 1,87 1,90 18,02 15,91
4 0,64 0,64 1,80 2,05 20,36 15,95
5 0,52 0,75 1,54 2,04 20,95 15,99
6 0,59 0,46 2,06 1,96 20,22 17,64
7 0,54 0,46 1,74 1,30 20,18 17,47

APENDICE | — Dados de absorgéo de égua nos poros de facil imeregnagéo Sem %2

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 8,52 7,69
2 6,04 10,19
3 6,73 7,24
4 6,95 8,77
5 6,31 8,71
6 6,49 7,88
7 7,21 8,22
8 7,37 11,14
9 6,71 8,51
10 7,16 8,43

APENDICE J — Dados de absorgéo de égua em quase todos os poros abertos Sem %2

Amostra 100% AB 92% AB % AT
1 8,30 7,46
2 6,04 9,95
3 6,73 7,94
4 6,95 8,29
5 6,98 8,71
6 6,26 7,64
7 7,88 9,15
8 7,14 10,66
9 6,94 7,80
10 7,83 8,20
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APENDICE K — Dados de Eorosidade aearente Sem %2

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 17,87 15,84
2 13,43 19,91
3 15,00 16,59
4 15,35 17,24
5 15,66 17,79
6 13,86 15,84
7 17,33 18,75
8 15,84 21,23
9 15,42 16,34
10 17,24 17,24

APENDICE L — Dados de densidade aearente Sem g/cmf‘z

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 2,15 2,12
2 2,22 2,00
3 2,23 2,09
4 2,21 2,08
5 2,24 2,04
6 2,21 2,07
7 2,20 2,05
8 2,22 1,99
9 2,22 2,09
10 2,20 2,10

APENDICE M — Dados de retragéo linear de queima (em %)

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 8,34 9,50
2 9,49 9,50
3 7,93 8,93
4 9,31 8,41
5 8,74 8,82
6 9,09 9,27
7 9,42 9,56
8 8,11 9,47
9 8,08 9,69

=
o

7,60 8,87
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APENDICE N — Dados de Eerda de massa ao fogo Sem %2

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 7,85 8,62
2 7,87 8,66
3 7,84 8,57
4 8,35 8,72
5 7,87 8,74
6 8,21 8,76
7 7,87 8,68
8 8,25 8,60
9 7,68 8,57
10 8,04 8,86

APENDICE O — Dados de condutividade térmica de 0°C a 30°C Sem W/m.KZ

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 0,1586 0,1401
2 0,1501 0,1421
3 0,1576 0,1455

APENDICE P — Dados de condutividade térmica de 30°C a 60°C Sem W/m.Kz

Amostra 100% AB 92% AB 8% AT
1 0,1719 0,1619
2 0,1756 0,1636

3 0,1789 0,1616




