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RESUMO: A indústria cerâmica é de suma importância para área da construção civil, evidenciando a necessidade de matérias-primas na fabricação dos matérias cerâmicos. Por isso, para trabalho, foi incorporado na formulação de revestimentos cerâmicos, o resíduo de calcário da pedreira de rocha ornamental localizado na cidade de Apodi-RN. Iniciou-se os procedimentos com a fase da preparação e composição das amostras, prosseguindo para um descanso de 24  horas. Após o descanso, foram compactadas com o auxílio de uma prensa hidráulica à 2,5 toneladas e guardadas na estufa por 24 horas. Em seguida foram a sinterização e, ao saírem, foi realizado algumas análises físicas. Este trabalho teve como finalidade obter informações sobre a morfologia, das amostras sinterizadas nas temperaturas de 1100°C e 1200°C em forno mufla. Submetendo-as à análise de microscopia eletrônica de varredura (MEV), essa caracterização foi efetivada nas superfícies de fratura dos corpos-de-prova sinterizados por um microscópio eletrônico de varredura do Laboratório de Processamento Mineral do Instituto Federal do Rio Grande do Norte (IFRN).
PALAVRAS-CHAVE: Cerâmica, calcário, microscopia, eletrônica, varredura.
Scanning electron microscopy analysis using ceramic materials incorporated with limestone from Apodi/RN
ABSTRACT: The ceramic industry is of paramount importance for the civil construction area, highlighting the need for raw materials in the manufacture of ceramic materials. Therefore, for work, the limestone residue from the ornamental rock quarry located in the city of Apodi-RN was incorporated into the formulation of ceramic coatings. The procedures began with the sample preparation and composition phase, proceeding to a 24-hour rest period. After resting, they were compacted with the aid of a 2.5 ton hydraulic press and stored in the oven for 24 hours. Then they were sintered and, when they came out, some physical analyzes were carried out. This work aimed to obtain information about the morphology of samples sintered at temperatures of 1100°C and 1200°C in a muffle furnace. Submitting them to scanning electron microscopy (SEM) analysis, this characterization was carried out on the fracture surfaces of the specimens sintered by a scanning electron microscope at the Mineral Processing Laboratory of the Federal Institute of Rio Grande do Norte (IFRN ).
KEYWORDS: Ceramics, limestone, microscopy, electronics, scanning.
INTRODUÇÃO


“O estado do Rio Grande do Norte é auto-sustentável em termos de cerâmicas. Aqui são feitos tijolos, telhas, pedras artificiais e muitos outros produtos” (MEYER et al., 2011). No entanto, esses materiais cerâmicos, necessitam de matérias-primas que possam aprimorar seu desempenho para o mercado. Por isso, houve necessidade de analisar como o calcário reagiria, quando incluído na formulação do revestimento cerâmico, já que é um material abundante no estado e procurado pelas empresas de cimento, cal, produção de brita e produção de corretivos de acidez de solos. 


Após a confecção e também das análises físicas como a absorção de água, para analisar mais profundamente os resultados, será usado o microscópio eletrônico de varredura (MEV). Ele utiliza um feixe de elétrons que varre a superfície de amostra dentro de uma câmara sob vácuo, gerando imagens com alta profundidade de campo (MOREIRA et al., 2011). Ou seja, se baseia na varredura de feixes eletrônicos em um local adequado para receber esses feixes, resultando em imagens bem detalhadas. Quando há interação do feixe com a peça cerâmica, os elétrons perdem energia e formam um volume de interação, que penetra para dentro da superfície da amostra. 

MATERIAL E MÉTODOS 


Para a realização do estudo, foi utilizado argila plástica, feldspato, quartzo e o calcário – proveniente do município de Apodi. Estes matérias não foram coletados com uma granulometria adequada, por isso, foram peneirados a uma malha de 200 mesh. Foi utilizado a formulação apresentada na tabela 1, a fim de analisar, após o término o comportamento do material e se seria eficiente para a produção de revestimento cerâmico. Para o trabalho, foi confeccionado 40  corpos de prova, ocorrendo variação de temperatura. Iniciou-se todo trabalho com a fase de preparação e composição das amostras, prosseguindo para um descanso de 24 horas. Após o descanso, foram compactadas em uma prensa hidráulica à 2,5 toneladas e guardadas na estufa por 24 horas, onde ocorrerá a perda parcial da umidade. Assim, ao saírem da estufa, foram colocas em forno mufla para ocorrer a sinterização, sob patamar de 60 minutos e taxa de aquecimento de 10°C/min, onde foram sinterizadas a 1100° C e 1200°C.
Tabela I: Formulação da massa cerâmica

	Compostos
	Quantidade (%)

	Feldspato
	50%

	Argila plástica
	37%

	Quartzo
	6%

	Calcário
	7%

	Água destilada
	10%



Por fim, ao saírem do forno, iniciou-se a realização da caracterização física, os corpos cerâmicos foram pesados em balança de precisão e tiveram as suas dimensões aferidas com o auxílio de um paquímetro digital, imediatamente após os processos de secagem e sinterização, sendo registrados os valores de largura, comprimento, peso, peso úmido e peso imerso das peças – estes dois últimos, somente após o processo de sinterização. O objetivo desta caracterização foi determinar suas características físico-químicas e tecnológicas por meio dos cálculos de retração linear, absorção de água, porosidade aparente e massa específica aparente. Para a classificação, os resultados obtidos foram comparados com a tabela de classificação dos revestimentos cerâmicos em função da absorção de água (ABNT NBR 6459, 1984).


Para a realização da microscopia eletrônica de varredura,  utilizou um microscópio da marca Shimadzu, modelo SSX-550, do Laboratório de Processamento Mineral do Instituto Federal do Rio Grande do Norte (IFRN). As amostras foram reduzidas para aproximadamente 1 cm, isso devido a limitação do tamanho do porta amostra (stub) para análise em microscópio. O porta amostra do equipamento de microscopia tem aproximadamente 1 cm de diâmetro e altura máxima de 2,0 cm de altura.


As amostras reduzidas foram recobertas com ouro, buscando-se uma melhor condutibilidade, visto que isso facilita as trocas iônicas e detecção delas para uma melhor qualidade nas imagens o que influenciará diretamente na qualidade das imagens obtidas. Para isso, foi utilizado um metalizador disco de ouro, como mostra na figura 1. Após a metalização das amostras, elas já estavam aptas para serem levadas ao microscópio eletrônico de varredura (figura 2) – MEV para aquisição das imagens.
            Figura 1: Metalizador disco de ouro.                              Figura 2: Microscópio eletrônico de varredura.
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                                  Fonte: Acervo pessoal.                                                             Fonte: Acervo pessoal.
RESULTADOS E DISCUSSÃO

Retração Linear

A retração linear, seria a variação do tamanho do corpo de prova após a queima, em que, valores positivos indicam retração e negativos que houve expansão. A figura 3 apresenta os resultados da retração linear de calcário, sinterizadas a 1100°C e 1200°C. De acordo com o gráfico, houve um aumento na retração linear dos corpos-de-prova com o aumento da temperatura de 1100°C para 1200°C. Evidenciando a influência que a temperatura possui na retração linear dos corpos-de-prova, sendo atribuído esse comportamento à perda de massa deles. Ao analisar, vemos que as peças de 1100°C sofreram um baixa retração enquanto as queimadas sob um patamar de 1200° C apresentaram um alta retração, consequentemente diminuindo a porosidade e a absorção.
Figura 3: Gráfico de retração linear.
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Fonte: Autoria própria

Absorção de água


A Figura 4, apresenta a média de absorção de água dos corpos-de-prova sinterizados a 1100° e 1200° C. A temperatura demonstra que quando se há um aumento, ocorre uma menor absorção de água. Assim como uma menor porosidade. Atribuindo-se tal comportamento a uma baixa quantidade de poros abertos, relacionando-se a temperatura de sinterização e alta Retração Linear, onde os materiais fundentes preencheram o suficiente os poros, absorvendo assim, uma quantidade menor de água. Como mostra ao analisar as amostras sinterizadas a 1200°C. 
Figura 4: Gráfico de absorção de água.
 SHAPE  \* MERGEFORMAT 



 Fonte: Autoria própria.

Microscopia eletrônica de varredura


A caracterização microestrutural por microscopia eletrônica de varredura (MEV) foi efetivada, por um microscópio da marca Shimadzu, modelo SSX-550, do Laboratório de Processamento Mineral do IFRN, utilizando a voltagem de aceleração de elétrons em 10 kV. Esse processo tem o objetivo de conseguir informações sobre a morfologia do material. As confeccionas foram submetidas à análise de microscopia eletrônica de varredura (MEV), caracterizando-as quanto a textura e o aspecto superficial da região de fratura do material.
Figura 5: Micrografia da peça a 1100°C.             Figura 6: Micrografia da peça a 1200°C.
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Fonte: Laboratório de Processamento Mineral.         Fonte: Laboratório de Processamento Mineral

As Figuras 5 e 6, apresentam as micrografias dos materiais sinterizados a 1100°C e 1200°C, respectivamente. Observa-se que o corpo-de prova da formulação de calcário, sinterizado a 1100°C (Figuras 5), apresenta grandes quantidades de poros com relação a sinterizada em 1200°C. Já na figura 6, observa-se as fase vítrea no corpos-de-prova sinterizados a 1200°C e alguns poros que podem ter relação com o fornecimento de energia insuficiente para a formação da fase líquida.

 Figura 7: Micrografia ampliada 3000x                    Figura 8: Micrografia ampliada 3000x
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 Fonte: Laboratório de Processamento Mineral.       Fonte: Laboratório de Processamento Mineral

Nas figuras 7 e 8, observa-se a diferença das superfície das amostras, apresentando a fases vítreas no corpos-de-prova que foi submetido a uma maior temperatura. Confirmando a densificação dos corpos de prova no aumento da temperatura de sinterização, isso ocorre pois os matérias atingem a sua fase líquida e preenchem os poros, aumentando maior a densidade dos matérias cerâmicos. Além da presença da fase vítrea, há também partículas de quartzo que não fundiram porque o quartzo suporta temperaturas mais elevadas. 
CONCLUSÃO

Através das análises microestruturais dos corpos sinterizados, foi observado que quando sinterizadas em uma temperatura mais baixa, os materiais não se fundem completamente, deixando a peça com vários poros e partículas maiores. Já na temperatura de 1200°C, elas conseguem atingir a fase vítrea, reduzindo os poros e aumentando a densidade do material, fazendo com que sejam favoráveis para revestimentos cerâmicos. Assim, percebe-se que as peças para uma melhor qualidade do material, é necessária uma maior temperatura.
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