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RESUMO

Neste trabalho foram obtidos vidros de basalto a partir de fusdes
experimentais em escala laboratorial de uma rocha basaltica fomecida pela
Pedreira Basalto 05 da regido de Campinas, Sao Paulo.

inicialmente foi realizada a analise quimica do vidro obtido. Com
analises térmicas, detectou-se a temperatura de maxima cristalizagio como
sendo 880°C e dessa forma foram feitos tratamentos térmicos nessa
temperatura, vanando o tempo no patamar.

Com esses tratamentos térmicos conseguiu-se a cristalizagéo de fases,
confirmados com medidas de densidade e andlises de difracdo de raios X
(DRX), assim, caracterizando-as.

Com o estudo das curvas obtidas no DRX, detectou-se a presenga de
pequena quantidade de uma fase cristalina no vidro de basaito, identificada
como magneésio ferrita (MgFe,O4), sendo que a principal fase cristalina do
material devitrificado foi identificada como diopsidio, Ca{Mg,Fe, Al){Si,Al)z Oe.
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ABSTRACT

Basalt-based glasses was attainment in laboratory by melting basalt
rocks from Pedreira Basalto 05 in Sdo Paulo. |

As detected by Thermal Analysis, the glass form crystallized at 880°C.
Thus the basalt glass was heat-treated at crystallization temperature in order to
obtain a polycrystalline material.

The treated material was characterized by densities analysis and X-ray
Diffraction Analysis. The presence of diopside (Ca (Mg,Fe,Al) (Si,Al)2 Os) and
magnesium ferrite ferrita (MgFeO4) crystaliine phases was detected by X-ray
Diffraction Analysis.
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1. Introducéao

O basalto € uma rocha de origem vulcanica e de cor escura, composta
de grdos muito finos formados a partir do magma que néo alcanga a superficie
da Terra, cristalizando em profundidades. S&o encontrados em todas as terras
continentais, sendo muito abundante em todo o Planefa.

A rocha basaltica gera vidros e vitroceramicas de 6timas propriedades
fisicas e quimicas, além de ser € uma matéria-prima economicamente
vantajosa. Vidros de Basalto sd0 ainda inéditos no Brasil e pouco estudados no
mundo.

Este estudo visa a obtengado de vidros de basalto pela fusdo da rocha
bruta e de vitroceramicas com o tratamento térmico desses vidros, dando
continuidade & pesquisa realizada por Toffoli em 1991, “Estudo de
propriedades de um vidro e vitroceramica de um Basalto do Estado de Séo
Paulo® [1]. Hoje, contando com técnicas mais precisas de analises, tento
reproduzir sua pesquisa com um materiali de mesma origem porém de diferente
composicao.

Ainda, é feito um estudo da temperatura de cristalizagdo do basalto
vitreo com analises térmicas e, nessa temperatura, sao feitos diversos
tratamentos térmicos com o objetivo de cristalizar fases e identifica-las.

O material desse estudo foi doado no dia 16 de jultho de 2005 pela
Pedreira Basalto 05, localizada no quildmetro 13 da Rodovia Campinas Monte
Mér, em Campinas - SP. O material colhido, denominado de “pé de pedra® é o
material de granulometria mais fina retirada da britagem dos blocos de rocha.
Normalmente, este material mais fino e a brita, sdo destinados & inddstria de
pavimentacao e a construcao civil. Por ser o material menos nobre proveniente
da britagem, é de baixo custo sendo uma matéria-prima economicamente
vantajosa para a fabricagao de vidros.



Objetivos deste estudo:

1. Dar continuidade ao estudo realizado por Toffoli: “Estudo de Propriedades de
vidro e vitroceramica de um Basalto do Estado de Sao Paulo™ {1].

2. Desenvolvimento de um vidro de rocha basaitica

3. Estudar a temperatura de cristalizagdo afravés de analises térmicas

4. Cristalizagdo de fases cristalinas no vidro obtido através de tratamento
térmico em laboratério

5. Caracterizagao do material obtido através das técnicas de DRX e medidas
de densidade



2. Revisao da Literatura

2.1. Vidros

Segundo o dicionario, “vidros sdo substancias rigidas, amorfas e
inorganicas, geraimente transparentes e quebradi¢as, fabricadas por meio de
fusdo a altas temperaturas, seguida de rapida solidificacdo, de uma mistura de
sificios e carbonatos” {2 A ASTM define os vidros como um matenal
inorganico, produto de fusdo que foi resfriado para uma condigio rigida, sem
cristalizar.

Consistem em silicatos nao-cristalinos, que também contém outros
éxidos com CaO, Na;O, KO e AlLO; os quais influenciam em suas
propriedades. Um vidro de cal de soda tipico representa cerca de 70% em peso
de sua composicéo, sendo que o restante & preenchido por Na20 (soda) e
Ca0 (cal) [3].

A formagao de estruturas amorfas ou cristalinas depende da facilidade
de ordenagcdo da estrutura aleatéria do liquido, durante a solidificacao.
Estruturas moleculares ou atdmicas desordenadas ou que se ordenam com
dificuldade sdo chamadas de amorfas.

Os materiais vitreos ou nao-cristalinos ndo se solidificam do mesmo
modo que 0s materiais cristalinos. Quando submetido ao resfriamento, o vidro
se toma mais viscoso, nao existindo uma temperatura definida na qual ele se
toma em um sélido. Essa é uma das maiores diferengas entre materiais nao-
cristalinos e cristalinos.

Nos materiais vitreos o volume diminui continuamente em funcdo de
uma redugdo na temperatura, ocorrendo uma pequena diminuicdo na
inclinagdo da curva na temperatura conhecida por temperatura de transigdo
vifrea. Abaixo dessa temperatura, 0 material € considerado como sendo um
vidro e acima, primeiramente & considerado como um liquido super-resfriado e
por fim um liquido.



2.2. Rocha Baséltica

O basalto & produzido principalmente nas erupgdes que ocorrem: (@) nas
cristas meso-ocednicas, que sdo o foco da expansdo do assoatho oceanico e
dao origem a chamada tectbnica de placas, assim, a maior parte do
embasamento ocednico € constituido de basaitos; (b) em enormes derrames
que formaram grandes platds continentais, como, por exempio, da Bacia do
Parana ,no sul do Brasil, no norte da Sibéria, no planalto de Decan, na india e
(c) em menor volume, embora mais evidentes, em erupg¢des vulcanicas como
em algumas das ilhas do arquipélago do Havai {4].

No Brasil, na Era Mesozdbica, abriram-se fraturas na Bacia Sedimentar,
através das quais subiram lavas basicas, fluidas que percorreram grandes
extensdes. Foram as macroerupgdes, dando origem as rochas como o basalto.
Este, por agdo do intemperismo fisico e quimico ao longo do tempo geologico,
originou o solo fértil de terra roxa.

Essa rocha basaltica € o material deste estudo que visa primeiramente a
obtengdo do basalto vitreo, estudando sua temperatura de nucleacdo e
crescimento e, posteriormente, através de tratamentos térmicos especificos,
conseguir a cristalizacdo de fases.

Como a grande parte do terreno brasileiro é de origem basaltica,
principalmente a regido sul e sudeste do pais, a obtengdo de material para a
pesquisa nao foi de grande dificuldade.

Composto principalmente de 12 éxidos, tem uma composi¢do bastante
estavel como observado por Manson [5], ndo apresentando grandes variagbes
em sua composicdo de regido para regido do planeta.

2.3. Vitroceramicas

Segundo McMillan [6], vitrocerdmicas sdo sodlidos policristalinos
preparados pela cristalizagdo controlada de vidros. Para um material ser
considerado uma vitroceramica o material deve apresentar pelo menos 50% de
cristalinidade, podendo chegar a uma cristalinidade total.



A maioria dos vidros inorganicos pode ser transformada, através de
tratamento térmico, de um estado n&o-cristalino para um estado cristalino. Esse
processo conhecido por devitrificagdo transforma o material amorfo em um
material policristalino de graos muito finos, originando as vitroceramicas. Para
induzir o processc de devitrificagdo, costuma-se adicionar um agente
nucieante, como por exemplo o didéxido de titanio. [3]

Esses materiais possuem caracteristicas como resisténcia mecanica e
térmica elevada. E baixo coeficiente de expansido térmica, nido sofrendo
choque térmico. Podem ser {ransparentes ou opacos e sio faciimente
conformados pelas técnicas comumente utilizadas na conformacao de vidros. A
maior vantagem sobre os vidros e as ceramicas é que as vifroceramicas
apresentam caracteristicas dos dois. Devida a alta temperatura de fusdo sdo
possivelmente trabalhaveis pelos métodos mais comuns de conformacgdo de
vidros. Sao facilmente tratados termicamente sem necessitar dos processos de
queima e secagem como nos materials ceramicos tradicionais. Ha& uma
contracao no volume de cerca de 3% [6] sem que se formem porosidades, uma
vez que o material provém de um fundido.

Comercialmente sdo conhecidos por Pyroceram, Comingware, Cercor e
Vision.

As vitrocerdmicas apresentam caracteristicas interessantes como alta
resisténcia & abrasdo, propriedades eletro-magnéticas com possibilidade de
acerto da sua constante dielétrica em relagdo ao vidro do qual se origina,
possibilidade de acerto de seu coeficiente de expansado térmica, e ainda,
resisténcia quimica a acidos e bases.

Nucleacido / Crescimento

Nucleagdo é o estagio inicial de uma transformagédo de fase. E iniciada
por flutuaghes térmicas localizadas com energia livre suficiente para formar
uma fase mais ordenada chamada de embrides. Aqueles que tem tamanhos
criticos sdo capazes de crescer espontaneamente em uma particula maior e
estavel, que sdo os nicleos. O tamanho dos ndcleos esta intimamente
relacionado com o super-resfriamento a que o vidro é submetido.

Dependendo da origem dos primeiros ndcleos a nucleagao pode ser

homogénea (volumétrica) ou heterogénea (superficial).



Na nucieagdo homogénea os nucleos se formam em lfugares aleatorios
do liquido e ndo necessariamente na superficie como ocorre na nucleagio
heterogénea. A nucleagao nos vidros € predominantemente homogénea.

Pode-se adicionar ao vidro agentes de nucleagdo para estimular a
formagcdo de nucleos como é feito na produgdo de grande parte das
vitroceramicas.

A passagem de um estado de desordem para um mais organizado faz
com que haja uma contragdo do material, muitas vezes observadas ¢ olho nu,
tormando-se mais densos.

Os fendmenos de nucleagdo e crescimento sdo eventos exotérmicos
possiveimente detectados em andlises térmicas. Nessas analises € comum
detectar apenas um pico térmico que normalmente refere-se ac crescimento de
fase pois esse & mais expressivo que a nucleagio.

2.4. Vidros e Vitroceradmicas de Basalto

As vitroceramicas sdo pouco estudadas no Brasii e no mundo.
Encontram-se mais estudos relacionados aos vidros de basalto do que
vitroceramicas de basalto.

Em 1985 Rouse e Toffoli [7] estudaram a recristalizagdo e as
propriedades de um vidro de basalto. Obtiveram vidros a partir da fusdo de
rochas basalticas e vitroceramicas com o tratamento térmico dos mesmos.
Observou que para uma fusdo com boa homogeneidade da rocha basaltica n&o
é preciso mais que 1 hora na temperatura de 1300°C. Também, observou que
o melhor tratamento térmico para se obter uma maxima cristalinidade em
menor tempo seria aquecer 0 material até sua temperatura de nucleagéo e
permanecer nesse patamar por 2 horas. Por fim, caracteriza as principais fases
cristalinas presentes como piroxénio e magnésio ferrita.

Em 1991, Toffoli aprbfundou esse estudo em seu trabalho “Estudo de
Propriedades de vidro e vitroceramica de um Basalto do Estado de Sao Paulo”
[1] caracterizou o vidro obtido pela fus&o de uma rocha basaltica da regiao de
Sao Carlos — SP e a vitroceramica obtida pelo tratamento térmico do vidro
quanto suas propriedades fisicas.



Os vaiores das propriedades medidas para o0 vidro e para a
vitroceramica sao mostrados na Tabela 1.

Tabela 1: Tabela de propriedades comparando vidros e vitrocerdmicas de basalta [1]

Propriedades Vidro Vitroceramica
Densidade (g/lcm®) 2,800 2,886
Resisténcia a abrasio (s/mg) |22 33
Microdureza Vickers (kg/mm?) |597 800

Em 1980 ja se estudavam as propriedades magnéticas de vidros de
basaltos tratados termicamente [8].

Nessa mesma década ja se comercializavam um material da marca

Abresist, um produto de alta resisténcia a abrasdo cujo desenvolvimento do
processo foi feito por Schmeizbasaltwerk Kalenborn em 1920. A brifa da rocha
baséltica era fundida a 1300°C e vazadas em moldes para a produgio de
tubos, cathas, silos entre outros produtos. Pelo baixo custo da matéria-prima e
relativo baixo custo no processo, a Abresist oferecia a vantagem econdmica
scbre outros produtos de alta resisténcia ao desgaste como a alumina e
carbureto de silicio. Em 1986 a Abresist publicou um artigo [9] comparando seu
material com outros trés materiais de alta resisténcia a abrasdo: Danto Koruntz,
Durafrax 1542 (material com 96% em peso de alumina) e KT-SiC (material com
89% em peso de SiC), comparando dois materiais de origem natural (Abresist e
Danto Koruntz) com outros dois artificiais (Durafrax 1542 e KT-SiC).
Por voita de 1995 os estudos dos vidros e vitroceramicas de basaito se
aprofundaram com o estudo da cinética de cristalizagio dos vidros de basalto
de uma regido da Turquia [10]. Nesse estudo, Bayrak e Yilmaz analisam o vidro
com andlises térmicas e andlises de drifracdo de raio-X, identificando a
cristalizagfo de diopsidio a 788°C e da augita [(CaFeMg)SiO;] a 845°C. Obteve
com resuitado de seu estudo que a energia de ativagdo para a cristalizacdo de
fases ¢ da ordem de 238 kJ mol™.



Yilmaz e Bayrak continuaram com o estudo do basalto e, em 2005,
publicaram dois artigos sobre a vitroceramicas de basalto em aplicacgo como
recobrimento em substrato de ago AIS! 1040 [11,12]. A vitroceramica, obtida
com o tratamento térmico do vidro, cristalizou principalmente a diopsita, a
augita e a alumino diopsita. Mediu-se a dureza entre 1009 e 1295 HV.

Hoje, existem frentes de estudos que medem a influéncia do O, e da
taxa de resfriamento na cristalizagcido de basaltos ncos em ferro, como
publicado por Hammer [13].

Apesar dos estudos ja publicados mostrarem que o basalto, como
matéria-prima de vidros e vitroceramicas, & um produto vantajoso
economicamente e com oOtimas propriedades, ainda sao pouco fabricados no
Brasil.

No mercado mundial, €& possivel encontrar alguns produtos
comercializados de vitroceramicas de basalto como revestimentos de silos e
tubulactes, geralmente em aplicagbes onde o desgaste superficial é alto.

Em uma busca na Intermnet [14,15], foram encontrados alguns produtos
comercializados, como mostram as Figuras (1 e 2) abaixo.

e

Figura 1: Tubulagbes fabricadas de vitrocerdmicas de basaltc comercializados no mercado
europeu pela Abresist e silos revestidos com mesmo material [14]

Figura 2: Produtos de vifroceramicas de basalto comercializados pela Kalenbom {15]



Tabela 2: Propriedades do material da marca Abresist {14]

Dureza |Densidade |Resisténcia Condutividade | Expansao | Temperatura
a Abrasdo Termica Térmmica |de Trabatho
720 . . .
2,90 glcm™ (3-4 cm® / 50|11 - 1,7 400°C
Vickers cm® Wim.k

No Brasil, encontrou-se um produto de origem basaltica, porém de
processamento desconhecido em um tanque de preparagdo de massa de
celulose para a fabricagdo de papéis reciclados. Sabe-se que o material era o
revestimento de um tanque de preparagdo de massa de celulose de papéis
reciclados. Esse tanque sofre um desgaste interno muito grande uma vez que a
velocidade de passagem da massa de celulose dentro dele é muito alta. Ainda,
pela matéria-prima ser papel reciclado, o tanque necessita ser resistente a
abrasdo uma vez que recebe objetos indesejados como clipes de papel,
espirais metalicas, entre diversos outros.

A Figura 3 abaixo & uma fotografia desse material, utilizado como
revestimento de tanques de preparagio de massa celulésica para fabricacéo

de papéis reciclados de uma empresa alema de maquinas de papel.

Figura 3: Material utilizado como revestimentos de tanques de preparacdo de massa de
celulose para fabricago de papéis reciclados
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3. Materiais e Métodos

3.1. Materiais

3.1.1. Matéria-prima para a obtengédo de vidros de basalto

Para a realizagio da pesquisa foi utilizada uma amostra de rocha de
origem basaitica no seu estado bruto sem qualquer aditivo ou tratamento
(Figura 4).

Uma amostra foi retirada diretamente de uma pitha desses finos, que
foram previamente misturados e quarteados, de onde sairam as porgbes de
material para as fusdes experimentais. O material bruto é de cor acinzentada,
de aparéncia porosa, e segundo o fornecedor possui densidade solta de 1,65
g/cm® e densidade real DNER-ME 089/94 de 3,031 gfcm’.

Figura 4: Fotografia de uma amostra de "pd de basalto” coletado em pedreira utilizado no
estudo

3.1.2. Matéria-prima para a obtencéo de cadinhos de alumina

Devido a impossibilidade da utilizagdo de fornos que permitissem sua
abertura a altas temperaturas, capaz de remover o material fundido com
viscosidade suficiente para vazamento e conformacdo de pecas, foi preciso
fundir o material em cadinhos de alumina resistentes a altas temperaturas de
forma que fossem retirados a frio.
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Como cadinhos de alumina sédo de custo elevado, optou-se pela sua
fabricacdo em laboratério pelo método de colagem.

Para tanto utilizou-se de gesso para o fabricagdo do moide; e para a
disperséo: alumina, dispersante e agua, material dos cadinhos. Como modelo
do molde utilizou-se copo de vidro.

Foi utilizada alumina ISG 1000 fornecida pela Alcoa, pol {(metacrilato de
amonia) como dispersante e agua destilada. Para o molde utilizou-se gesso da
marca Pikado.

O material do molde (gesso) foi escolhido devido sua facilidade em
absorver agua.

O gesso é uma substadncia normaimente vendida na forma de um pd
branco, produzida a partir do mineral gipsita, composto basicamente de sulfato
de calcio hidratado. Quando a gipsita é esmagada e caicinada, perde agua e
forma o gesso:

2[CaS04.2H,0] — 2[CaS04.%2H,0] + 3H0

Quando misturado com agua endurece rapidamente adquirindo forma
definitiva de oito a doze minutos.

A alumina (Al;O3) foi escolhida como material dos cadinhos, uma vez
gue quando sinterizada resiste a altas temperaturas, além de ser inerte
quimicamente.

E obtida a partir do beneficiamento da bauxita, pelo processo de Bayer.
O ponto de fusdo do oxido de aluminio que se forma na superficie é 2083°C.
Possui forma alotropica de alta dureza que se forma acima de 780°C.

A Figura 5 abaixo € uma fotografia tirada do cadinho antes da queima (a
esquerda) e depois da queima.

Figura 5: Fotografia dos cadinhos antes (2 esquerda) e depois da queima



12

3.2, Metodologia

Foram feitas trés fusbes experimentais a partir da rocha de basalto bruta
sem qualquer aditivo ou tratamento prévio.

Devido a impossibilidade da utilizagio de fornos que permitissem sua
abertura a altas temperaturas, capaz de remover o material fundido com
viscosidade suficiente para vazamento do vidro em moide, foi preciso fundir o
material em cadinhos de alumina resistentes a altas temperaturas. Pelo custo
elevado e pela dificil comercializacdo de cadinhos de alumina, optou-se pela
fabricacdo destes em iaboratério.

Foi feita analise térmica no produto dessas fusdes e a partir do resultado
da analise pode-se estipular a temperatura para os tratamentos térmicos.

Foram feitos 4 diferentes tratamentos variando apenas o tempo no
patamar. A caracterizagao do material obtido com o tratamento térmico foi feita
através de medidas de densidade e analises de difracéo de raios X.

3.2.1. Fabrica¢éo dos cadinhos de alumina

Optou-se pela fabricagdo dos cadinhos de alumina em laboratério pelo
método de colagem. Para tal, foi utilizado como modelo um copo de vidro de
200 mL de geometria favoravel a sua extracio; e para a fabricacdo do molde,
utilizou-se gesso, como mostra a Figura 6 abaixo.

Figura 6: Moldes fabricados em gesso para a fabricagdo de cadinhos de alumina peio processo
de colagem

A dispersdo de alumina contendo alumina, agua e dispersante foi
homogeneizada por aproximadamente 24h em moinho de bolas.



13

Apds a colagem, com o materiaf ja solido no formato do molde, porém
com muita umidade, os cadinhos foram colocados em estufa (Figura 8) a
aproximadamente 100°C para uma primeira secagem, eliminando grande parte
da umidade. Mais resistentes, com o formato do modelo foram pré-quetmados
a 1000°C em forno de carbeto de silicio, acabado superficialmente com lixa
d’agua e sinterizados a 1600°C. Para tal, utilizou-se um forno a resisténcia de
Super Kanthal de siliceto de molibdénio (MoSi;). Esses cadinhos de alumina

sdo inertes quimicamente e resistentes termicamente o suficiente para servir de
recipiente para a fusdo do vidro a 1350°C.

Figura 7: Moinho Figura 8. Estufa para secagem dos
cadinhos

Figura 9: Fomo a resisténcia utilizado na
pré-queima dos cadinhos
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3.2.2. Coleta da rocha basalfica

Para a obtengdo do vidro de basalto foi utilizado rocha basaltica coletado
na Pedreira Basalto 05 (Figuras 10 e 11).

Figura 10: Vista de cima da Pedreira Basalto 05 na regido de Campinas - SP

057 ' S :..

Figura 11: Fotografia das bancas de rocha baséltica da Pedreira Basalto 05
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A amostra de 20 Kg foi retirada diretamente de uma pilha de um material
denominado de “pé de pedra” de granulometria mais fina. Para a coleta da
amostra o material foi misturado por uma retro escavadeira e retirade por
quarteamento (Figura 12).

Essa amostra de 20 kg foi quarteada novamente em laboratério para

armazenamento em recipientes e retirado desses as porgfes para as fusbes

experimentais.

Figura 12: Coleta de amostra de basalto previamente misturado por retro escavadeira

3.2.3. Fusles experimentais em escala laboratorial

Foram realizadas trés fusbes expenmentais da rocha basaltica da regido
de Campinas, Sdo Paulo, em seu estado bruto sem qualquer aditivo ou
tratamento prévio. As fusdes foram realizadas em fomo elétrico de carbeto de
silicio e de cada fusdo foi obtida duas amostras de material fundido em
cadinhos de alumina.

De acordo com o estudo realizado por Toffoli e Rouse [7], a partir de
1300°C ocorre fusido com boa homogeneidade, ndo sendo necessario mais que
1 hora nessa temperétura.

Dessa forma, foram feitas fusGes experimentais da rocha basaltica bruta
atingindo a temperatura maxima de 1350°C, com tempos nesse patamar
variados.

Para verificar a influéncia do tempo no patamar a 1350°C, foram feitas
trés fusbes experimentais: a primeira com 1 hora no patamar, a segunda com 2
horas e a terceira com 4 horas.

Para todas as fusdes os parémetfos foram os mesmos: cerca de 100g da

amostra de rocha bruta armazenados nos cadinhos de alumina previamente
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fabricados, taxa de aquecimento 10°C/min, atmosfera: ambiente e
resfriamento lento e natural, dentro do fomo.
Para melhor identificagdo das amostras, chamaremos os diferentes
fundidos obtidos de:
¢ Material A: material obtido da fusao do basalto bruto em forno de carbeto
de silicio, com taxa de aquecimento de 10°C/min até 1350°C, por 1 hora,
com atmosfera natural.
¢ Material B: material obtido da fus&ao do basalte bruto em forno de carbeto
de silicio, com taxa de aquecimento de 10°C/min até 1350°C, por 2
horas, com atmosfera natural.
e Material C: material obtido da fusdo do basaltc bruto em fomo de
carbeto de silicio, com taxa de aquecimento de 10°C/min até 1350°C,
por 4 horas, com atmosfera natural.

3.2.4. Anélise Quimica Semi-quantitativa por Espectrometria de
Fluorescéncia de Raio X

A partir da superficie do material fundido, foi feita a analise quimica
semi-quantitativa por espectrometria de fluorescéncia de raios X, realizada no
Laboratorio de Caracterizagdo Tecnolégica — LCT, do Departamento de
Engenharia de Minas e Petfréleo da Escola Politécnica da USP, coordenado
pelo Prof. Dr. Henrique Kahn.

As amostras foram analisadas em espectrémetro de fluorescéncia de
raios X, Axios Advanced, marca PANalytical. O equipamento possui tubo de
raio X de 4kW, sete cristais analisadores (LiF 200, 220 e 420, Ge, PE, PX1 e
PX4) e trés sistemas de deteccdo (detector de fluxo, detector selado de
xenodnio e cintilagdo). O software esta em plataforma Windows.

Além do SuperQ, programa para analises quimicas quantitativas, possui
o IQ+ para analises semi-quantitativas sem padrbes e o ProTrace, para
elementos tragos em amostras geoldgicas.

Para cada tipo de material existe uma calibragdo especifica,
normalmente com padroes primarios (intemacionais) tanto para pastithas
prensadas como fundidas (rochas, minérios fosfaticos, minérios de ferro, entre
outros).



17

O tempo de leitura de cada amostra varia com o nimero de efementos
analisados e com 0 numero atdmico dos elementos. Elementos leves sdo
medidos de 12 a 16 segundos, enquanto elementos pesados sao lidos em 6 a
10 segundos, por elemento.

3.2.5. Obtencéo de amostras para Tratamento Térmico

by

Apds a fusdo do material a altas temperaturas (1350°C, conforme
literatura [7]), permitindo uma homogeneidade do material, esse foi resfriado
naturaimente e removido frio do fomo.

Devido uma melhor homogeneidade do Material C, todas as amostras,
tanto para o tratamento térmico e quanto para analise quimica foram retirados
desse material.

Os comos de prova foram extraidos diretamente dos cadinhos contendo
basalto bruto fundido, fraturando o cadinho e retirando pedagos de material
fundido aparentemente livres de impurezas.

Para livrar as amostras de impurezas como resquicios de alumina e
precipitado nao identificado, os corpos de prova foram lixados e esmenthados

Figura 13: Serra diamantada
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3.2.6. Analise Térmica (DTA e DSC)

Para as analises térmicas foi preparado um pé do material C moido em
almofariz de agata. A partir desse pé foram feitas 3 tipos de analises térmicas
no total, variando taxa de aquecimento e tipo de atmosfera.

As analises térmicas (TG/DSC/DTA) foram realizadas em equipamento
da marca TA Instruments, modelo SDTQ600 (Figura 14) e operados a
temperatura ambiente. As taxas de aquecimento variaram (10 e 20°C/min)
chegando até 950°C. Os gases de purga também variaram, sendo utilizados ar
sintético e Na.

Primeiramente, foi feita TG e DSC com taxa de aquecimento de
10°C/min em atmosfera de ar sintético. Depois, para verificar um suposto
aumento de massa, foi feita a mesma analise, porém em atmosfera de Na. Por
fim, para observar uma melhor definicac das curvas obtidas foi feita a analise
com aquecimento mais acelerado com taxa de aquecimento de 20°C/min em
atmosfera de ar sintético.

Q principal objetivo dessa andlise era de identificar algum pico
exotérmico que representasse a temperatura de nucleagio e/ou crescimento
de uma nova fase. Nucleagdo & o estagio inicial em uma transformagdo de
fases que & evidenciada pela formagdo de pequenas particulas (nucieos) da
nova fase, as quais sao capazes de crescer [3].

h;ig

Figura 14: Equipamento de andlise térmica da marca TA Instruments, modeio SDTQE00
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3.2.7. Tratamento Térmico

Amostras fraturadas do material C foram tratadas termicamente visando
a obtencdo de fases cristalinas. Para observar a influéncia do tempo na
temperatura de crstalizagdo foram feitos 4 diferentes tipos de tratamento
térmico, variando apenas o tempo no patamar & temperatura de 880°C
(temperatura esta obtida na analise térmica).

Para tal, utilizou-se Formno Elétrico da marca EDG Equipamentos, modelo
EDGCON3P (Figura 15).

Figura 15: Fomo elétrico da marca EDG Equipamentos, modelo EDGCONB3P, utilizado no
fratamento térmico das amostras

Todos os tratamentos foram feitos no mesmo forno, com a mesma taxa
de aquecimento de 10°C/min até a temperatura de nucleagao/crescimento de
880°C, onde permaneceram por 30, 60, 120 e 240 minutos. Todas as amostras
foram resfriadas lenta e naturalmente dentro do formo.

A Tabela 3 mostra os tratamentos que sofreram as amostras de | a IV.

Tabela 3: Tabela representativa dos tratamentos térmicos sofridos pelas amostras |, I, lll e IV
Amostra Temperatura Tempo no patamar
i 880°C 30 min
i -1 880°C 60 min
i 880°C 120 min
v 880°C 240 min
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Cada amostragem possui de 3 a 5 pedacgos do material C, variados com
relacao ao tamanho.

3.2.8. Caracterizagédo

3.2.8.1. Densidade pelo Principio de Arquimedes

Uma vez que a organizagdo estrutural do vidro amorfo implica em uma
relativa retragcio no volume, mediu-se a densidade destas antes e depois de
sofrerem o tratamento térmico, de forma a averiguar alguma alteragdoc no
volume., isto €, na mudanga da estrutura cristalina, j& que ndc houve alteragio
de massa.

A medida de densidade foi feita pelo Método de Arquimedes nas
amostras |, I}, Ill e V. Para isso foram medidos os pesos das amostras imersas
em agua destilada e depois de seca em estufa, medidos 0s pesos a seco em
balanga digital.

Em uma balanga digital acoplou-se um dispositivo mével na parte inferior
do prato da balanga servindo de suporte para se colocar as amostras a serem
pesadas. Por estar diretamente conectado ao prato da balanga mede os pesos
normaimente, como se fossem colocados sobre o prato. Esquema melhor
ilustrado na Figura 16.

Figura 16: Balanga digital com suporte conectado ao prato (foto a esquerda ) e suporte imerso
em agua para medicdo da densidade
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A amostra, imersa em um liquido, mede o peso sob influéncia do
empuxo, dando a errada impresséo de que o material ficou mais leve.

Para garantir que as amostras estivessem livres de gorduras e sujeiras
durante a pesagem, foram lavadas com agua e detergente. Ainda, para garantir
a penetracdo da agua nos poros e nas distorgdes das amostras, tomou-se o
cuidado de coloca-las em agua fervente por cerca de 10 minutos.

De cada amostra de vidro tratado termicamente tirou-se trés medidas do
peso imerso, podendo se fazer uma média representativa. Da mesma forma,
tirou-se trés valores de peso seco de cada amostra, depois de estarem secos
em estufa a 100°C por 10 minutos.

Uma vez que o material ndo é poroso, nao foi necessaria a medicao dos
pesos Umidos. Dessa forma, os valores de densidade foi faciimente calculados,
colocando os valores meédios dos pesos imerso e seco na formuia de
Arquimedes.

Os calculos de densidade foram feitos colocando esses valores na
férmula [16):

Densidade aparente = massa seca . densidade da agua

massa seca - massa imersa

[densidade] = g/fcm® e [massa] = g

3.2.8.2. Difragdo de Raios X (DRX)

Em um almofariz de agata as amostras foram moidas, transformando as
pecas de vidros tratados termicamente em pé.

Foram feitas analises de difracio de raios x nas amostras |, li, il e IV
(tratadas termicamente) e ainda no matenal C (vidro de basalto) para observar
se, com o tratamento térmico, conseguiu-se cristalizar o vidro.

Esta andlise foi feita em equipamento da marca Philips X'Pert MPD, com
radiagao do CuKa e velocidade de varredura de 1°(28)/min (Figura 17).
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Figura 17: Aparetho da Philips utilizado na analise de DRX

Em um banco de dados, as curvas obtidas na andlise foram comparadas
com curvas e fichas de materiais cristalinos para a identificagéo de fases. Esse
estudo foi feito tanto para o vidro como para as amostras tratadas.

4. Resultados e Discussao

4.1. Cadinho de alumina

A fusdo do basalto a 1350°C em cadinhos de alumina, previamente
sinterizados em laboratério, foi um sucesso, sem apresentar trincas ou defeitos
aparentes, comportando o material de forma segura.

A fus@o em cadinhos de alumina permitiu a obten¢do de um vidro bem
homogéneo, podendo se dizer que as tensdes residuais eram insignificativas,
sendo observado que ao serem fraturados, quebraram numa forma tipica de
vidro recozido, em forma de cacos, sem estilhagar.

4.2. Fusao experimental em escala laboratorial

O produto da fusdo do basalto bruto foi um material fundido negro, de
6timo acabamento superficial, sem asperezas ou rugosidades e muito brithante.
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Observou-se a presenga de uma pelicula de coloragdo marrom
avermelhada na superficie do fundido e ainda um corpo de fundo de aspecto
rugoso e de coloragdo um pouco mais acinzentada que o fundido. Este,
precipitou em toda parede do cadinho, mostrando ser mais fragil que o material
fundido, quando fraturado. A Figura 18 é uma fotografia tirada da vista de cima
do cadinho apés a fusdo. E possivel observar a presenga da fase avermelhada
dispersa na superficie.

Figura 18: Fotografia da vista de cima do cadinho de alumina com o basalte fundido, podendo
observar a presenca de uma fina peticula de coloragdo avermethada na superficie

Variando o tempo no patamar de 1 hora para 2 horas e desta para 4
horas, percebeu-se gque para este material, quanto maior o tempo no patamar
de 1350°C, maior a homogeneizacdo. Isso foi observado ao fraturar
longitudinalmente os trés cadinhos contendo as amostras e perceber que havia
uma fase precipitando. O material A continha maior quantidade dessa fase no
meic do material fundido e menos precipitadoc. Por outro lado, o material C
possuia mais precipitado, porém menor gquantidade dessa fase no meio do
fundido.

A Figura 19 mostra as fotografias dos cortes longitudinais dos trés
materiais obtidos da fusao, podendo observar a quantidade de fase dispersa no
meio dos fundidos, sendo que o material C € o mais homogéneo, e a
espessura do precipitado.
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Material A Material B Material C

Figura 19: Folografias das secgbes longitudinais dos materiais A, Be L.

4.3. Andlise Quimica Semi-quantitativa por Espectrometria de
Fluorescéncia de Raio-X

A andlise semi-quantitativa do material bruto, proveniente da regido de
Campinas, indicou a presenga de 12 Oxidos em sua composicao.

Apesar da quantidade de Oxidos de ferro chamar a ateng2o pela sua alta
quantidade, mostrou-se muito semethante as rochas basalticas estudadas por
Manson [5], Toffoli [7] e Yilmaz [10]. Porém, quando comparado ac material
utilizado por Hammer [13] (basalto sintético) observa-se uma gquantidade de
oxidos de ferro muito semethante.

A composicdo quimica do material utilizado por Rouse e Toffoli € a média
em oOxidos de um lote de basalto obtido pela mistura de amostras de 12
diferentes amostras de pedreiras do Estado de Sdo Paulo. Por outro lado, o
material utitizado por Yilmaz, é proveniente da Turquia e o material utilizado por
Hammer é um basalto sintélico.

A Tabela 4 compara as composicdes quimicas do material coletado na
regido de Campinas com rochas basalticas utilizadas em diferentes pesquisas.
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Tabela 4. Restltado em porcentagem massica de Oxidos contidos no material desse
estudc em comparagio com os materiais utilizados por Manson, Toffoli, Yilmaz e Hammer.

OXidOS MgO A‘an Nazo S(Oz PzOs KzO Ca0 T(Oz MnO F9203 SO lZI"OQ A
Fel : :

Este i

644 |114 |250 |458 (047 (078 (11,6 (2,34 (0,20 |184 |007 10,02
estudo
Manson

660 [159 |270 |495 |0,30 1,00 [10,0 (180 [0,20 110 |nd (nd
{5
Toffoli o a I

3,80 (123 (280 (512 |nd |160 |9,10 |3,00 [nd. 140 ind. ind
{7}
Yilmaz

662 (18,2 (476 (459 (nd. {164 {928 |nd. (nd. 895 ind ind.
{101
Hammar

727 1913 1213 {514 (049075 |8,77 (1,63 |nd 18,9 (nd. {nd.
(73]

nd. - Oxido néo detectado

4.4. Andlise Térmica

Foram feitas as analises térmicas: Calorimetria Exploratdria Diferencial
(Differencial Scanning Calorimeter - DSC) e Termogravimetria
{Thermogravimetry — TG).

No total, 3 analises térmicas, variando taxa de aquecimento de 10 e
20°C/min até 950°C e com diferentes gases de purga {ar sintético e nitrogénio),
foram suficientes para determinar a temperatura de cristalizagdo do basalto.

Os resultados esperados foram atingidos, uma vez a analise indicou um
pico exotérmico bem nitido por voita da temperatura de 880°C.

Na primeira anélise de Calorimetria Exploratéria Diferencial — DSC (Figura
20), com taxa de aquecimento 10°C/min até 950°C e ar sintético como gas de
purga, observou-se um pico por volta de 880°C, enquantoc na anélise
termogravimétrica — TG, pode-se observar um aumento de massa de cerca de
0,15%.
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Figura 20: Resultado das analises de DSC e TG feitas com taxa de aquecimento a 10°C/min
até 950°C em atmosfera de ar sintético

Para comprovar se esse aumento de massa foi originado de uma possivel
oxidag&o, o ar sintético como gas de purga foi trocado por gés nitrogénio,
inerte, em uma segunda analise (Figura 21). Nesta, mantiveram-se a taxa de
aquecimento de 10°C/min até 950°C. Novamente, foi observados uma variagdo
de massa e um pico exotérmico a 880°C.

Portanto, trocando o gas de purga eliminou-se a hipdtese de ter ocorrido
alguma espécie de oxidagdo. Logo, pode-se dizer que a massa ¢ praticamente
constante, sendo que a variagdo indicada pode ser atribuida a oscilagbes na
linha de base do equipamento.

Diferenca de Temperatura (°C/mg)
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Figura 21: Resultado das andlises de DSC e TG feitas com taxa de aquecimento a 10°C/min
até 950°C em atmosfera de nitrogénio

Por fim, para uma melhor visualizagdo do pico exotérmico obtido nas duas
primeiras analises, aumentou-se a taxa de aquecimento de 10 para 20°C/min.
Esta analise permitiu a visualizaggo de um pico por volta de 880°C mais bem
definido. Observou-se, novamente, um aumento da massa em torno de 0,15%,
como verificado nas duas primeiras analises.

Ao comparar as Figuras 22 e 23 é possivel ver que na segunda

apresenta-se um pico € mais bem formado.
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Figura 22: Resultado da analise de DSC feita com taxa de aquecimento a 10°C/min até 950°C
em atmosfera de ar sintético
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Figura 23: Resultado da andlise de DSC feita com faxa de aquecimento a 20°C/min até 950°C
em atmosfera de ar siniético
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Os resultados dessas trés analises sao muito inferessantes, uma vez que
Yilmaz em seu estudo [12] também identificou esse pico exotérmico em tomo
dessa mesma temperatura (880°C), apesar de ter sido feita em uma rocha
basaltica de composicio semelhante mas nfo igual. Porém, diferentemente do
resultado dessas anélises, Yilmaz encontrou dois picos consecutivos, como
mostra a Figura 24. Concluiu nesse trabalho que a temperatura de cristalizagéo
do basalto era acima de 800°C, ndo se arriscando em dizer se eram picos
referentes a nucleagao ou crescimento de fase. A analise foi feita com taxa de
aquecimento a 10°C/min até 1100°C, utiizando equipamento da marca TA
instruments, modeio 2010.
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Figura 24: Analise Exploratoria Diferencial (DSC) obtida por Yilmaz [10}.

4.5. Caracterizagio

4 5.1. Densidade

A medida de densidade aparente pelo Método de Arquimedes prové
resultados bastante expressivos, de grande preciséo.

A Tabela 5 mostra os valores de peso medidos do material vitreo nao
tratado termicamente e das amostras |, i e IV, com suas médias e seus
respectivos valores de densidade aparente. O calculo do valor de densidade foi

feito utilizando o Principio de Arquimedes.
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Tabela 5. Tabela de pesos (imerso e seco) com o valor de densidade aparente média
calculada para as amostras de vidro e amostras |, lll e V.

Tempo peso

(min) imerso média J

0 7,519 (7,517 |7,521 (7,519 11,625 | 11,623 2,832
30 2561 (2561 (2,561 (2561 (3,905 |3,906 (3,904 (3,905 |2,906

120 1,531 |1,534 (1,63 (1,532 (2,321 (2,32 (232 (2320 (2,942
240 2795 (2,794 (2,794 (2794 |4,226 (4,226 (4,227 |4,226 |2,951

Esses valores foram postos em grafico (Figura 25) de Tempo de
Tratamento Térmico por Densidade aparente para uma melhor visualizagéo.
Este pode ser um possivel esbogo da cinética de cristalizagdo do basatto.
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Figura 25: Grafico de dispersdo comparando as amostras com diferentes tempos de tratamento
térmico e suas respectivas densidades

Um aumento na densidade implica em redugdo do volume uma vez que
ndo se pode afirmar num ganho de massa. Dessa forma, é possivel verificar
que quanto maior o tempo no patamar de 880°C, maior a densidade, isto &,
maior a contra¢ao do volume.

Uma possivel explicagdo para as amostras contrairem é que com o
tempo, na temperatura de cristalizagdo, ocorre um rearranjo atdmico das
moléculas, passando de um estado desorganizado para um estado mais
organizado. Quando essa estrutura organizada é formada repetidamente,
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formam as fases cristalinas. Porém, a comprovagdo da obtengdo desses fases
86 é possivel através de uma analise mais profunda como a de Difragdo de
Raio-X.

4.5.2. Analise de Difragdo de Raios X (DRX)

foram feitas analises de difrag@o de raios X nas quatro amostras obtidas
no tratamento térmico e ainda no vidro de basalto. De cada anlise foram
obtidos 4403 pontos, relacionando o angulo 28 com a intensidade medida.
Todas as analises foram feitas com passo de 0,02; varrendo o intervalo de 2° <
26 < 90°. O equipamento utilizado é da marca PHILIPS, modelo X'PERT MPD
com fonte de irradiacao de cobre.

Os resultados da analise de DRX foram comparados com os valores de
densidade obtidos previamente (Figura 26). E possivel observar uma
"avolugdo” no sentido de que, com o aumento do tempo no tratamento térmico
a 880°C, os picos ficaram mais nitidos e mais intensos. A Figura (Figura 34)
mostra essa evolugdo, comparando as curvas de todas amostras, colocando-as
em paralelo.

D ensidade [giem3]

0 30 80 80 120 150 180 210 240
Tempo de Tratamento Témico [min}

Figura 26: Grafico comparative das densidades e curvas de DRX das respectivas
amostras: vidro de basaito, amostra |, amostra i, amostra il e amostra V.
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Os valores de densidade afirmavam que havia uma contragdo do volume
ao longo do tratamento térmico. Com a andlise das curvas foi possivel
confirmar a hipStese de que a contragdo originava-se de uma ordenagao
atdmica. Ao relacionar os valores de densidade com a evolugdo das curvas de
DRX, conclui-se entao que cristalizaram fases ao longo do tratamento térmico.

A analise destas curvas permite concluir que cristalizaram fases
gradativamente com a femperatura. Pode-se observar que aiguns picos se
formaram ao longo do tratamento térmico e outros foram se subdividindo ou até
mesmao desaparecendo. Estes podem ser a transformagéc de uma fase em
outra.

A primeira curva obtida (Figura 28), referente ao basalto vitreo, pode ser
comparada & curva de vidros de silicatos (Figura 27). Esta curva foi obtida em
analise de difragdo de raio-X (Ficha de nimero GQi17567), feita no mesmo
equipamento em um vidro de silicato plano de composigdo: 72%Si-14%soda-
10%cal- 4%Mgo.

Observa-se que a curva obtida da amostra | € uma curva tipica de vidros
silicatos. Entretanto, existemn picos incipientes por voifa de 35° e 62°. Estes
podem ser indicios de cristais que podem ter sido formados no resfriamento, ou
mesmo, resultado de uma fusdo incompleta da rocha basalfica.

300

250

200
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50 4-|

4] 20 40 60 80 100
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Figura 27: Curva resultante da analise de difracao de raios X de um vidro sodo-
calcico
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Figura 28: Curva resultante da analise de difragdo de raios X do material G (um vidro de
basalo)

Ha indicios de que, com 30 minutos no patamar a 880°C (amostra 1),
formaram-se cristais pois: a primeira banda indicadora de vidro diminuiu
consideravelmente e, ainda, aparecem picos razoavelmente bem marcados. A
Figura abaixo compara a curva da amostra | com a curva do basalto vitreo.
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Figura 29: Grafico comparativo das curvas obtidas na andlise de DRX da amostra de basalto
vitreo com a amostra |
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Ao analisar os resultados das amostras | e i simultaneamente, observa-
se que dobrando a tempo de tratamento térmico de 30 para 60 minutos no
patamar de 880°C, os picos ficam mais bem definidos e mais intensos, como
mostra a Figura 29. Aumentando novamente o tempo, passando de 60 minutos
para 120 minutos no patamar, observa-se uma melhor cristalinidade e picos

mais nitidos {Figura 30).

| |
-
. Lo
- |
o . i :.
A T L . T T 60 min : |
LB TR Iy LR |
| E | i
i 2 | |
I 5 30 min : |
i E [ f:
0 20 40 60 80 100 |

Angulo 28 (9

Figura 30: Grafico comparativo das curvas obtidas na analise de DRX da amostra { (30 minutos
no patamar) com a amostra i (60 minutos no patamar)
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Figura 31: Grafico comparativo das curvas obtidas na analise de DRX da amosira i {80
minutos no patamar) com a amostra iif (120 minutos no patamar)

Por fim, dobrando o tempo de tratamento térmico, passando de 120
minutos para 240 minutos, os picos ficam mais intensos, ndo significando que
ha maior quantidade de fase cristalina (Figura 31). Como os picos s&o muito
pequenos, nada se pode afirmar em termos de quantificagdo. A baixa
intensidade dos picos se deve ao fato do feixe incidente penetrar muito pouco
no material (cerca de 1um), fazendo uma analise superficial, sendo que esta

talvez ndo seja a parte mais representativa do material.
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Figura 32: Gréafico comparativo das curvas obtidas na anélise de DRX da amostra 1l {120
minutos no patamar) com a amostra IV (240 minutos no palamar)

Para methor visualizar a cristalizag@o de fases com o tratamento termico,
comparamos a curva de DRX do vidro de basalto, que nao sofreu tratamento
térmico, com a curva da amostra que permaneceu por mais tempo no patamar
a 880°C, amostra IV (Figura 33).
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Figura 33: Gréfico comparativo das curvas obtidas na anélise de DRX da amostra de basalto
vitreo com a amostra IV {240 minutos no patamar)
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Ao comparar essas curvas, conclui-se que o tratamento térmico atingiu
seu objetivo de cristalizar fases, porém sem falar em quantificagéo.

A Figura abaixo (Figura 34) faz uma comparacéo de todas as curvas
obtidas na andlise de difragéo de raios X, mostrando a curva do basalto vitreo
(tipica de vidros de silicatos) e as curvas das amostras de | a IV, parciaimente
vidro e parcialmente cristal.

N3o se pode afirmar que o material obtido € uma vitroceramica, uma vez
que é necesséario uma cristalinidade superior a 50%. Pode-se concluir apenas

que se conseguiu a cristalizagdo de fases.
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Figura 34: Grafico comparativo com tedas as curvas obtidas na analise de DRX referentes as
amosiras de vidro de basalto e amostras |, I, it e (V.

Identificagao das fases cristalinas

Comparando as curvas obtidas na analise de difragdo de raios X com 0
banco de dados, identificou-se as fases presentes no vidro de basalto e no
material fratado termicamente.

No vidro, a fase presente mais provavel é a magnésio ferrita (MgFez04),
um espinério, ficha de namero 36-0398.

Por outro lado, no material cristalizado, o cristal mais provavel presente € o

diopsidio Ca (Mg, Fe, Al) (Si, Al); Os, ficha de niimero 38-0466.
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5. Conclusoes

A fusdo da rocha basaltica a 1350°C originou vidros negros e
homogéneos. Sua analise de DRX, quando comparada a um resultado de um
vidro soda-cal, confirmou que era a de um vidro a base de silicato. Neste vidro,
identificou-se a presenga incipiente de magnésio ferrita (MgFe2Oy).

A tusdo em cadinhos de alumina gerou vidros com boa homogeneidade,
comportando o material fundido de forma segura, sem trincar.

A analise quimica semi-quantitativa da rocha basaltica indicou uma
composicdo muito semelhante & de basaltos utilizados em diversas pesquisas,
por todo ¢ mundo.

A andlise térmica dos vidros de basalto indicou a temperatura de
cristalizacéo, um pico exotérmico 2 880°C, semeihante a obtida para basaltos
de outras regides do planeta.

O tratamento térmico do vidro na temperatura de cristalizagdo obteve
&xito, cristalizando fases. isso foi evidenciado pelo aumento da densidade e por
picos indicadores de cristalinidade nas curvas de difragdo de raios X. Com o
tratamento, aparentemente o material ficou mais fosco e menos brithante. O
estudo dos resultados do DRX evidenciou a presenga de diopsita Ca
{Mg,Fe,Al) (Si, Al)2 Cs.

Nada se pode afirmar com relag8o a quantificaggo de fases, uma vez
que essa analise ndo foi feita. Dessa forma, ndo é possivel ainda dizer-se que
o material obtido pode ser considerado uma vitroceramica.
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6. Sugestoes para futuros trabalhos

1. Analisar propriedades mecanicas do material recristalizado, tratado

termicamente, como dureza, resisténcia a abraséo, dureza, entre outros.

2. Estudar o melhor tratamento para nucleagdo e crescimento, ampliando a
faixa usada para o tratamento térmico dos vidros de basalto.

3. Comparar o material obtido com um produto ja comercializado como o
material coletado de um tanque de preparagdo de massa celulosica para
fabricagio de papéis reciclados

4. Quantificar as fases que cristalizaram com o tratamento termico.

5. Adicionar agentes nucleantes na tentativa de obter nicleos e cristais
maiores.
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