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Resumo

Os basaltos sdo rochas vulcanicas abundantes provenientes de extensos derrames de lava. A tecnologia de fiagao continua produz
filamentos de basalto na forma de fios micrométricos amorfos. Neste trabalho sao apresentados resultados da caracterizagdo térmica
e morfologica de fibras longas de basalto, de didmetro micrométrico. Estas fibras apresentaram excelente estabilidade térmica,
resultando em alteracdes de massa menor que 1% sob aquecimento até a temperatura de 1000 °C, em atmosfera inerte ou oxidante.
Por outro lado, a ~ 800 °C ocorreu a cristalizagdo parcial das fibras de basalto, com a formagdo de fases cristalinas de silicatos e
alumino-silicatos, como a anortita, da classe dos plagioclasios. A morfologia das fibras, aquecidas a 1000 °C, foi alterada devido a
fusdo e cristalizaco das fases presentes.

Palavras-chave: cerdmica, fibras de basalto.

Abstract

The basalts are abundant volcanic rocks formed from extensive wastes. The technology of continuous wiring produces basalt
filaments in micrometric amorphous long fibers. In this work are presented results of the thermal and morphologic characterization
of micrometric basalt fibers. These fibers showed excellent thermal stability, resulting in low weight change (less than 1 wt.%) up
to 1000 °C, under heating in inert or oxidant atmosphere. On the other hand, partial crystallization of basalt fibers occurred at ~
800 °C, resulting in diffraction peaks in the X-ray patterns, characteristic of silicates and aluminosilicates as the anorthite from
the plagioclase class. The morphology of fibers after heating at 1000 °C was changed due to the fusion and crystallization of the

present phases.
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INTRODUCAO

Os basaltos séo rochas vulcénicas abundantes no planeta
e formam derrames extensos de lava em muitas regides.
Pertencem a categoria das rochas igneas, as quais so
formadas pelo resfriamento e conseqiiente solidificacdo do
magma, o qual é constituido principalmente por 6xidos de
silicio, aluminio, ferro, calcio, magnésio, sodio e potassio.
O basalto ¢ constituido basicamente por minerais de
silicio, aluminio e ferro, na forma de piroxénios (augita),
plagioclésios (labradorita) e magnetita [1]. A composicao
quimica aproximada do basalto ¢ de 43 a 47% de SiO,,
11 a 13% de ALO,, 10 a 12% de CaO e 8 a 10% de MgO,
além de outros 6xidos que estdo presentes em percentagens
inferiores a 5% [2, 3].

O basalto € muito abundante na Russia e a simplicidade
da tecnologia de processamento deste material torna seus
produtos relativamente baratos. E empregado principalmente
na forma de produtos moldados como lajes, tubos, entre
outros, em aplicagdes que requerem alta resisténcia
a abrasdo, a altas temperaturas e¢ ambientes quimicos

drasticos. Na forma de fibras o basalto ainda ¢ muito pouco
empregado, tendo potencialidade de substituir o amianto
em muitas aplicagdes. A tecnologia de fiagdo continua,
patenteada por russos, pode produzir filamentos de basalto
na forma de fios amorfos de didmetro micrométrico [3].
Quando a rocha basaltica é fundida em temperaturas na
faixa de 1500 a 1700 °C, e resfriada rapidamente, forma-se
um sélido praticamente amorfo. Se o resfriamento for lento,
ocorre cristalizagdo quase completa, formando minerais,
principalmente plagioceno e piroxeno, os quais perfazem 80
% dos muitos tipos de basalto existentes no planeta [3]. No
Brasil, ha apenas uma patente sobre 0 processo de producédo
de fibras de basalto, depositada pela Saint Gobain [4].

O interesse na utilizagdo de fibras continuas de
basalto para o reforco de compositos tem aumentado
significativamente nos ultimos anos, devido, principalmente
ao crescimento das aplicaces de compdsitos de matrizes
ceramicas ou poliméricas [5]. Fios micrométricos de basalto
podem ser usados para a producdo de estruturas 2D ou
3D em compositos, tecidos de malhas especiais e também
linhas para costura, as quais podem ser usadas para unir
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sacos para filtragdo a quente ou em ambientes quimicamente
agressivos, entre outros [3]. A principal vantagem dos
materiais produzidos a base de basalto esté nas propriedades
termofisicas, mecanicas e na alta resisténcia a corrosao. A
resisténcia ao calor de fibras de basalto (- 200 a 700/900 °C)
supera a de fibras de vidro (- 60 a 450 °C) e mineral (- 50
a 600 °C) [6], e ainda compete, a0 menos do ponto de vista
econdmico, com as fibras de carbono. Além disso, sio livres
de efeitos carcinogénicos, ndo poluem o meio ambiente e
possuem alta resisténcia quimica, pois sdo mais estaveis que
as de vidro na presenca de alcalis fortes.

Toropina et al [7] descreveram a obtencdo de malhas
produzidas com fibras de basalto para serem empregadas
em construgdes, em materiais compdsitos, como isolante
térmico, entre outras aplicagfes. Estas malhas apresentaram
desempenho satisfatorio, sendo recomendada para a
substitui¢ao de malhas produzidas a partir de fibras de vidro.
J& foi também demonstrada a possibilidade da utilizacdo
de malhas de fibras de basalto, e fibras de basalto/fibras de
vidro, para isolamento elétrico e em construgdo [8].

Na area de materiais compdsitos estruturais, as fibras
de vidro e de carbono sdo as mais amplamente empregadas
[5]. Entretanto, devido as vantagens das fibras de basalto
em relagdo as de vidro e de carbono, como baixo prego e
excelentes propriedades mecanicas, estudos envolvendo a
utilizacdo de fibras de basalto como cargas de refor¢o em
matrizes variadas como polimeros, ceramicas e cimentos
tém despertado interesses [9-14]. A &rea de compdsitos
poliméricos refor¢ados com fibras é, at¢é o momento, a
mais promissora para a utilizacdo destes reforcos, pois
vantagens adicionais sdo oferecidas pelas fibras como a
baixa higroscopicidade, com teor de umidade menor que
1%, enquanto as fibras de vidro chegam a 20% [10]. Esta
caracteristica ¢ de interesse para a maioria dos sistemas
poliméricos [15].

Na utilizacdo de fibras continuas de basalto como
reforco de compositos € de interesse o conhecimento das
propriedades especificas ¢ da natureza mineral destas
fibras. Neste trabalho, sdo apresentados os resultados
obtidos na andlise do comportamento térmico, avaliado
por termogravimetria (ATG) e analise térmica diferencial
(ATD), e da morfologia, avaliada por difragdo de raios X
(DRX) e microscopia eletronica de varredura (MEV), de
fibras continuas de basalto.

MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram utilizadas fibras longas de basalto,
de procedéncia Albarrie Canada Ltd. (Ontario, Canada), e
com didmetro aproximado de 9 um.

A avaliacdo térmica das fibras de basalto foi realizada
usando simultaneamente termogravimetria e analise térmica
diferencial em uma termobalanga TA Instruments SDT-
Q600. As analises foram realizadas sob atmosferas inerte e
oxidante, sob fluxo constante de Ar ou ar sintético de 100
mL/min, respectivamente, com velocidade de aquecimento
de 10 °C/min, da temperatura ambiente até 1000 °C.

O acompanhamento da cristalizacdo da amostra foi
efetuado por difracdo de raios X em um difratdmetro
Shimadzu XRD6000 com radiagdo CuK  (1,5418 A), com
uma tensdo de 30 kV e corrente de 20 mA. O equipamento
possui um forno acoplado ao porta-amostra que permite o
aquecimento sob atmosfera controlada. Neste experimento,
utilizou-se atmosfera de argonio, e taxa de aquecimento de
10°C/min. Difratogramas foram registrados em intervalos de
temperatura de 100 °C. Durante o registro do difratograma, a
temperatura foi mantida constante. A determinag&o das fases
cristalinas foi efetuada utilizando-se a biblioteca de padrdes
de difracdo disponivel no equipamento.

A andlise morfolégica das fibras foi realizada por
microscopia eletronica de varredura em um microscopio
JEOL-JSM 6360LV operando com uma voltagem de
aceleragcdo de 20 kV. As amostras foram acondicionadas
em porta-amostras de grafite, e recobertas com uma fina
camada de carbono, usando um metalizador modular de
alto vacuo BAL-TEC MED 020. Anélises elementares
foram feitas no mesmo microscopio, acoplado ao analisador
de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) NORAN
SYSTEM SIX, com a mesma voltagem de aceleragéo usada
nas micrografias.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A fibra de basalto foi inicialmente caracterizada por
ATG e ATD. A Fig. 1 ilustra as curvas obtidas em analises
simultaneas, sob atmosfera inerte (argdnio) e atmosfera
oxidante (arsintético). As curvas de perda de massaem funcao
da temperatura evidenciaram uma alta estabilidade térmica,
em ambas as atmosferas, com perdas de massa dentro do
erro experimental da medida que é de 1%. As curvas de ATD
também apresentaram o mesmo perfil, sendo caracterizadas
por um longo e continuo processo exotérmico, sugerindo um
processo continuo de cristalizagdo. Picos exotérmicos bem
definidos apareceram em 807 e 823 °C nos termogramas
obtidos sob atmosferas inerte e oxidante, respectivamente, e
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Figura 1: Curvas de ATG e ATD da fibra de basalto. Linhas continuas:
atmosfera oxidante; linhas pontilhadas: atmosfera inerte.

[Figure 1: TGA and DTA curves of the basalt fiber. Solid lines:
oxidant atmosphere; dotted lines: inert atmosphere.]
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provavelmente estao relacionados a alta reatividade da fibra
amolecida, que se cristaliza.

A andlise elementar das fibras de basalto efetuada por
EDS, Fig. 2, evidenciou a presenca dos seguintes elementos
na fibra: Na, Mg, Al, Si, P, K, Ca, Ti e Fe. De fato, o basalto
¢ constituido majoritariamente de silicatos e oxidos de
aluminio, além de 6xidos de sddio, potassio e fosforo. Fe e Ti
580 0s metais de transicdo presentes em maior concentragao
na maioria dos basaltos, seguidos por manganés [2], o
qual ndo foi observado nesta anélise. Oxidos metélicos
usualmente em composi¢des abaixo de 5% em massa [3].
O mapeamento por EDS de uma superficie de fratura da
fibra (imagem e espectro ndo apresentados) indicou uma
distribui¢do homogénea destes elementos por toda a fibra.
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Figura 2: Micrografia de MEV da fibra de basalto com o correspon-
dente espectro de fluorescéncia (espectroscopia de raios X de energia
dispersiva) de toda area.

[Figure 2: SEM micrograph of the basalt fiber with the
corresponding fluorescence (energy dispersive X-ray analysis)
spectrum of the entire area.]

A Fig. 3 apresenta o estudo da cristalizagdo das fibras de
basalto durante aquecimento sob atmosfera inerte de argénio.
Os padroes de difracdo foram registrados in situ no porta-
amostra aquecido. Assim, as linhas verticais assinaladas no
difratogramada Fig. 3 correspondem aos picos de difracdo do

porta-amostra, que é um interferente nesta analise. A analise
dos difratogramas evidenciou que as fibras de basalto sdo
predominantemente amorfas até temperaturas da ordem de
700 °C. A temperaturas igual ou superiores a 800 °C ocorreu
a formagdo preferencial da fase anortita, Ca[Al,Si,O,],
presente no grupo dos plagioclasios [1]. A 1000 °C, em
adicéo a fase anortita, observou-se a cristalizagao de silicato
de magnésio, MgSiO, [1], além de outros aluminossilicatos,
em menor propor¢do [1]. Entretanto, mesmo no padrdo
de difragdo obtido a 1000 °C, a intensidade dos picos é
ainda relativamente baixa evidenciando que nas condi¢Bes
experimentais de andlise, a cristalizacdo das fibras ¢ parcial.
Uma das limitagdes da utilizagao de fibras amorfas de basalto
em altas temperaturas é a cristalizagdo que ocorre devido
ao amolecimento do material. Observou-se também que a
temperaturas superiores a 1000 °C ocorreu 0 amolecimento
da amostra, levando a perda de forma.
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Figura 3: Difratogramas de raios X das fibras de basalto, registrados
durante o aquecimento sob atmosfera de argonio, a 10 °C/min.
Linhas verticais marcadas indicam difracdo relativas ao porta-
amostra utilizado. Legenda: * MgSiO,; ¢ CaAl,Si,O,.

[Figure 3: X-ray diffraction of the basalt fibers, registered during
heating under argon atmosphere, at 10 °C/min. Vertical lines show
the diffractions due to the sample holder used. Legend: * MgSiO ;
e CaAlSi, O,/

As micrografias de superficie das fibras de basalto em
diferentes amplificagdes estdo apresentadas na Fig. 4. E
possivel observar que as fibras apresentam superficie lisa,
sem detalhes morfoldgicos nas diferentes ampliagdes. Além
disso, no interior das fibras ndo ha qualquer outro contraste
que indique heterogeneidade de composicdo. Analise de
diferentes fibras indicaram espessuras bem definidas e
constantes ao longo de toda a extensao, de ~ 9 um.

A temperaturas igual ou superior a 800 °C observou-
se a cristalizagdo parcial das fibras, promovida pelo
amolecimento do material, resultando em alteracGes
morfologicas. As Figs. 5 e 6 apresentam as micrografias das
fibras de basalto, sob diferentes amplia¢des, aquecidas a 800
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Figura 4: Micrografias MEV da superficie das fibras e da superficie de fratura das fibras de basalto em diferentes ampliagdes.
[Figure 4: SEM micrographs of the fiber surfaces and fracture surface of the basalt fibers in different magnifications.]
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Figura 5: Micrografias MEV da superficie das fibras e da superficie de fratura das fibras de basalto pirolisadas a 800 °C em diferentes ampliagGes.
[Figure 5: SEM micrographs of the fibers surfaces and fracture surface of the basalt fibers pirolysed at 800 °C in different magnifications.]
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Figura 6: Micrografias MEV da superficie das fibras e da superficie de fratura das fibras de basalto pirolisadas a 1000 °C em diferentes

ampliac0es.

[Figure 6: SEM micrographs of the fibers surfaces and fracture surface of the basalt fibers pirolysed at 1000 °C

magnifications.]

e 1000 °C, respectivamente. Nas fibras aquecidas até 800 °C
pode-se observar a presenga de cristalitos, principalmente na
superficie das fibras, tornando-as mais rugosas. Em algumas
fibras foi possivel observar uma ligeira curvatura, provocada
pelo seu amolecimento.

As fibras aquecidas a 1000 °C apresentaram uma
superficie rugosa, com morfologia que sugere a
aglomeracdo de cristalitos, provavelmente facilitada pelo
maior amolecimento da fase amorfa de basalto. A anélise
de um conjunto de fibras evidenciou também a aglomeragao
de algumas fibras promovida pela juncdo dos contornos
amolecidos. Conseqlientemente, nesta temperatura se
observaram os maiores danos nas fibras de basalto. A
formagao dos cristalitos gera tensdo nas fibras, resultando em
um material fragil. As caracteristicas térmicas e morfologicas
observadas para as fibras de basalto sugerem sua utilizagdo
até temperatura da ordem de no maximo 800°C, por curto
periodo de tempo [11]. A possibilidade de utilizagdo destas
fibras como reforgo em compositos de matriz ceramica, esta
sendo explorada em nosso laboratdrio.

CONCLUSOES

Fibras de basalto apresentam estabilidade térmica
em relagdo a perda de massa até 1000 °C. Entretanto,

in different

a temperaturas iguais ou superiores a 800 °C ocorre
cristalizacdo acentuada de algumas fases minerais, como
a anortita e silicato de magnésio, promovendo alteracdo da
morfologia das fibras, tornando-as frageis.
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