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RESUMO

Este projeto tem como objetivo investigar a dindmica da dgua em amostras de solo em
diferentes condicOes climaticas através da utilizagdo dos sensores cerdmicos desenvolvidos
no Laboratério de Micro e Nanotecnologia Espaciais e Ambientais — TECAMB, que
integra o Laboratorio Associado de Sensores e Materiais — LAS, do INPE, esperando como
resultado uma correlacdo entre as medicGes de contetdo de dgua em condigdes controladas
em laboratorio e em condi¢6es ambientais reais. O monitoramento da umidade de solo,
empregando os sensores ceramicos desenvolvidos pelo Grupo TECAMB/LAS — INPE, foi
realizado em laboratorio, com amostras deformadas de solo, através de medicGes elétricas
de capacitancia em funcdo de adi¢cdes controladas de agua nas amostras. As curvas de
capacitancia foram obtidas a partir da amostra seca de solo até a condi¢do de saturacdo, em
diferentes intervalos de tempo, para que se pudesse prever o volume e a velocidade de
infiltracdo, verificando a capacidade dos sensores ceramicos de umidade em detectar tais
variacdes do meio. A deteccdo de tais variagdes se baseia na diferenca entre as constantes
dielétricas da cerdmica utilizada como sensor e da agua. Atualmente, o projeto se dedica ao
monitoramento da umidade de amostras de solo ndo deformadas, utilizando os mesmos
parametros e analises, das curvas de capacitancia em funcdo de adi¢cBes controladas de
agua, feitas para as amostras deformadas de solo e em encontrar uma correlacdo entre as
medicdes de contelido de agua em condicdes controladas em laboratério e em condicdes

ambientais reais, para que possa ser feita uma futura calibracdo dos sensores.
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1. INTRODUCAO

Os deslizamentos, movimentos de massa com determinadas caracteristicas, ocorrem
devido a vérios fatores: enddgenos, geomorfologicos e exdgenos. O Brasil, além de possuir
muitos relevos acidentados, caracteristicas geomorfolégicas que contribuem para a
ocorréncia desse fenbmeno, possui também a ocupacéo de encostas pela populacdo menos
favorecida sem qualquer metodologia técnica, o que acentua os fatores exdgenos e aumenta
a probabilidade de deslizamentos. Somado a esses fatores, o risco de deslizamento aumenta
em épocas de chuvas, causando mortes e prejuizos econémicos [1].

Com o intuito de prevenir essas ocorréncias o desenvolvimento de analises, ndo so6
qualitativas das areas de risco, mas também quantitativas faz se necessario, sendo o uso de
sensores que possam medir a quantidade de &gua no solo uma alternativa. Entretanto no
Brasil ha uma deficiéncia de sensores desse tipo baseados na “Regra dos 4s”, que ¢é
utilizada para qualificar sensores através dos seguintes parametros: (i) velocidade de
resposta (Speed), (ii) estabilidade fisica e quimica (Stability), (iii) seletividade ao estimulo
proposto (Selectivity) e (iv) capacidade sensitiva (Sensibility) [2].

Os equipamentos mais refinados, que se baseiam na “Regra dos 4s”, sdo geralmente
importados dos EUA, Europa e Japéo e, além de serem mais caro, possuem uma calibracdo
feita em condicGes de solo e de clima diferentes das que sdo encontradas no Brasil. Assim o
desenvolvimento de sensores no Brasil que sejam mais versateis, confidveis e, de
preferéncia, de baixo custo € importante [2].

Visando esses requisitos, integrantes do Grupo de Pesquisas em Micro e
Nanotecnologias Espaciais e Ambientais (TECAMB), que integra o Laboratério Associado
de Sensores e Materiais (LAS), do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), vém
se dedicando ao aprimoramento de elementos sensores que possam mensurar a quantidade
de &gua no solo, sendo os sensores de ceramicas porosas de ZrO e TiO2 um destes.

Com esse trabalho, portanto, busca-se dar continuidade no desenvolvimento e no
aprimoramento dos sensores de ceramicas porosas a base de ZrOz e TiOz, ja que estes vem

se mostrando eficazes na medicgéo (deteccdo) do conteudo de agua em solos.



1.1. Objetivo

Investigar a dindmica da 4gua em uma amostra de solo selecionada utilizando
sensores capacitivos de ceramicas porosas a base ZrO; e TiO2. Com esse estudo, busca-se,
futuramente, empregar esses dispositivos ceramicos no monitoramento de areas com riscos

de deslizamentos de terra, nos periodos de chuva.

2. FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1. Materiais Ceramicos

Os materiais ceramicos sdo compostos formados entre elementos metalicos e nao
metalicos, nos quais as ligacdes interatbmicas sdo totalmente idnicas ou sao
predominantemente iénicas, mas com alguma natureza covalente. Eles sdo frequentemente
Oxidos, nitretos e carbetos [3].

As ceramicas sao isolantes elétricos e térmicos, mais resistentes a altas temperaturas
e ambientes abrasivos do que os metais e polimeros, além de serem duras [3].

Essas caracteristicas contribuem para que 0s materiais ceramicos possam ser
utilizados como sensores de umidade, principalmente os Oxidos de metais, que tém
apresentados mais vantagens em relacdo aos outros. Atualmente os sensores mais utilizados

sdo os de polimeros e materiais ceramicos [4].

2.2. Mecanismos de adsor¢ao de agua nos elementos sensores

A selecdo do material apropriado para ser utilizado como elemento sensor de
umidade é dificil, j& que os materiais empregados, quando em contato com a umidade,
alteram fatores fisicos e quimicos de sua composi¢do ou do meio. Sendo assim a escolha do
material para esta aplicacdo deve ser baseada nas seguintes caracteristicas: sensitividade em
uma ampla faixa de umidade e temperatura e estabilidade nos ciclos térmicos e de tempo e

guanto a exposicdo em ambientes agressivos e a produtos quimicos especificos [5].
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As ceramicas, em particular os 0xidos metalicos, ttm mostrado vantagens para
aplicacdo como sensores devido a sua resisténcia mecanica, resisténcia quanto ao ataque
quimico e estabilidade fisica e quimica em ambientes hostis devido, principalmente, a
estabilidade de suas fortes ligagdes quimicas [6].

As propriedades elétricas desses Oxidos metalicos sdo alteradas quando ha a adsorgéo
de a4gua em sua superficie, que por dissociacdo formam dois ions de hidroxila (OH-) para
cada molécula de agua, fazendo com que eles possam ser utilizados como sensores de
umidade.

A primeira camada de 4gua € adsorvida quimicamente e uma fez formada ela néo é
mais afetada pela humidade. Ela se forma a partir das hidroxilas adsorvidas pelos cétions
metalicos na superficie dos graos que reagem com o oxigénio de uma superficie adjacente
para formar um segundo grupo de hidroxila [5].

Posteriormente, as outras camadas de moléculas de 4gua sdo adsorvidas fisicamente
pela camada de hidroxila, sendo que ocorrem mais camadas quando ocorre um aumento na

pressdo de vapor da agua [5].

2.3. Ciclo hidroldgico e a presenca de agua no solo

O ciclo hidrologico (Figura 2.1) é o fenémeno de circulacdo fechada da agua, nos
seus diferentes estados fisicos, entre a superficie terrestre e a atmosfera. Este movimento
ocorre devido ao Sol, que fornece energia térmica para que ocorra a evaporagdo da agua, e
a gravidade, que faz com que ocorra a precipitacdo da agua condensada [7].

Na superficie terrestre a agua pode escoar superficialmente através de linhas de
agua que se relnem em rios até atingir os oceanos ou se infiltrar nos solos e nas rochas,
atraveés dos seus poros, fissuras e fraturas, porém uma parte da dgua precipitada pode ser
retida pela vegetacdo. Posteriormente, a dgua estara sujeita a evaporagdo direta para a
atmosfera ou pode ser absorvida pela vegetacdo, que transpira e devolve a &agua a

atmosfera, sendo este processo chamado evapotranspiracéo [7].
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Figura 2.2. Ciclo hidrologico. Fonte: [8].

2.4. Deslizamentos de encostas

Os movimentos de massa, entre eles os deslizamentos, estdo associados a fatores
como estrutura geoldgica, caracteristicas dos materiais envolvidos, morfologia do terreno e
formas de uso da terra com determinadas caracteristicas, ou seja, esses fenébmenos ocorrem
devido a uma combinagdo de fatores, nos quais se inclui a dindmica hidrolégica do solo
[9,10].

A ocorréncia de chuvas intensas ou moderadas, mas prolongadas, aumentam o grau
de saturacdo do solo, afetando sua consisténcia e interferindo na sua plasticidade e fluidez e

consequentemente contribuindo com processo de deslizamento de encostas [9].



Os movimentos de massa relacionados as encostas podem ser classificados em:
rastejo, escorregamento ou deslizamento, corridas de massa, as quedas, sendo que cada tipo
de movimento apresentam determinadas caracteristicas [1].

A tabela a seguir (Tabela 2.1) mostra a classificacdo proposta por Augusto Filho
(1992) dos principais movimentos de massa presentes na dindmica ambiental brasileira
[11].



Tabela 2.1. Principais movimentos de encostas na dindmica na dindmica ambiental

brasileira. Fonte: [11].

Tipo de movimento Caractertsticas do movimento, material e geometria

* Varios planos de deslocamento (internos)

o Velocidades muito baixas (cm/ano) a baixas e decrescentes com
a profundidade

+ Movimentos constantes, sazonais ou intermitentes

* Solo, depositos, rocha alteradalfraturada

* Geometria indefinida

Rastejos (creep)

* Poucos planos de deslocamento (externos)
« Velocidades medias (m/h) a altas (m/s)

* Pequenos a grandes volumes de material.
+ Geometria e materiais variaveis

Escorregamentos
(slides) * Planares - solos pouco espessos, solo e rochas com um plano de

fraqueza

e Circulares - solos espessos homogéneos e rochas muito
fraturadas

* Em cunha - solos e rochas com dois planos de fraqueza

e Sem planos de deslocamento

« Movimentos tipo queda livre ou em plano inclinado

¢ Velocidades muito altas (varios m/s)

Quedas (fals) * Material rochoso

* Pequenos a medios volumes

* Geometria variavel: lascas, placas, blocos, etc.

* Rolamento de matacao

+ Tombamento

« Muitas superficies de deslocamento (internas e externas &8 massa
em movimentacao)

* Movimento semelhante ao de um liquido viscoso

Corridas (flows) « Desenvolvimento ao longo das drenagens

+ Velocidades medias a altas

* Mobilizacao de solo, rocha, detritos e agua

¢ Grandes volumes de material

e Extenso raio de alcance, mesmo em areas planas




3. MATERIAIS E METODOS

Elementos sensores capacitivos, confeccionados a partir de cerdmicas porosas,
foram utilizados para o estudo do monitoramento do conteudo de 4gua em uma amostra
selecionada de solo e as caracterizagOes elétricas foram realizadas através de medicdes de
capacitancia em funcdo de valores crescentes de agua na amostra deformada de solo, até a
sua saturacao.

As medicdes de capacitancia foram obtidas através de uma ponte RLC, acoplada em
uma camara climética, nas frequéncias de 100 Hz, 1 kHz e 10 kHz, e a condigdo climatica
foi controlada, com a umidade relativa de 25 %. Os materiais utilizados no estudo do
monitoramento de umidade de solos empregando sensores de ceramica porosa, através de
medic¢des de sua condutividade elétrica, sdo mostrados a seguir.

- Elemento sensor de cerdmica porosa confeccionado a partir do processamento
ceramico tradicional, utilizando po6s precursores de ZrO2 e de TiO2, em formato de
pastilhas, que foram sinterizados nas temperaturas de 1000, 1100 e 1200 °C.

- Ponte RLC da marca PHILIPS - FLUKE/PM 6304, responsavel pela excitacao e
aquisicdo de sinais elétricos;

- Camara climética da marca WEISS TECHNIK, modelo WKL 100/40;

- Amostra deformada de solo, coletada proximo ao Laboratério TECAMB do LAS-
INPE, em uma &rea de 1 m2 Essa amostra de solo, com estrutura ndo preservada, foi

coletada e acondicionada em béqueres, durante todo o procedimento experimental.

3.1. Elemento sensor ceramico utilizado no experimento

As amostras de ceramicas porosas utilizadas como sensores foram confeccionadas a
partir das seguintes etapas: mistura mecanica a Umido e secagem dos pos; prensagem
uniaxial da mistura dos pds e sinterizacdo em diferentes temperaturas, conforme mostrado

na Figura 3.1.
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Figura 3.1. Procedimento experimental utilizado na confec¢do dos elementos sensores

ceramicos. Fonte: [12]

Em seguida, as pastilhas ceramicas foram metalizadas em formato de sandwich, a
fim de gerar o efeito capacitivo nas mesmas e, por fim, foram adequadamente
encapsuladas, cuja finalidade foi manter a integridade fisica e quimica do material e evitar

interferéncias conforme é observada na Figura 3.2.
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Figura 3.2. Desenho esquematico do elemento sensor ceramico.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

As pastilhas ceramicas de zirconia (ZrO;) e de titania (TiOz), sinterizadas nas
temperaturas de 1000, 1100 e 1200 °C, foram caracterizadas pelas técnicas de difratometria
de raios X (DRX) e de microscopia eletrénica de varredura (MEV).

Conforme mostrados nos difratogramas de raios X (Figura 4.1), em todas as
ceramicas estudadas ndo foram identificadas a presenca de qualquer composto quimico

formado a partir da ZrO; e da TiO..



Intensidade (u.a.)

20 (graus)

Figura 4.1. Difratogramas de raios X das pastilhas cerdmicas sinterizadas nas temperaturas
de 1000, 1100 e 1200 °C, por 2 horas.

De acordo com os trabalhos anteriores elaborados pelos pesquisadores do Grupo
TECAMB, do INPE-LAS, na faixa de temperatura utilizada neste trabalho ocorre a
formagdo de solucdo sélida do tipo ZrO»-TiO2 [1-3]. Esta solucdo solida favorece a
adsorcdo quimica das moléculas de agua nas superficies dos poros das cerdmicas
sinterizadas [16-18].

A técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi empregada a fim de
observar a morfologia da microestrutura das ceramicas sinterizadas aplicadas como
sensores de umidade do solo. A microestrutura, juntamente com a composi¢cdo quimica,
exercem uma grande influéncia nas propriedades sensoras dessas ceramicas.

Nas imagens obtidas por MEV, mostradas nas Figuras 4.2a, 4.2b e 4.2c, com 0
aumento da temperatura de sinteriza¢do, uma maior densificacdo das pastilhas ceramicas é
observada, conforme relata a literatura técnica consultada. Portanto, na ceramica sinterizada

na temperatura de 1000 °C (Figura 4.2a), identifica-se uma microestrutura porosa, com

10



poros de vérios tamanhos e formas. Na Figura 4.2b, cuja imagem se refere a ceramica
sinterizada em 1100 °C, observa-se que o sistema atingiu a etapa seguinte de sinterizacéo,
onde se nota a formacéo de regides de pescoco entre algumas particulas. Ja na Figura 4.2c,
a cerdmica sinterizada em 1200 °C apresenta uma microestrutura mais consolidada, com

tamanhos menores de poros, porém ainda existentes.
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Figura 4.2.. Imagens obtidas por MEV das superficies de fratura das cerdmicas sinterizadas
nas temperaturas de: a) 1000, b) 1100 e ¢) 1200 °C.
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Nas Figuras 4.3, 4.4 e 4.5, os dispositivos sensores de contetdo de agua no solo,
confeccionados com ceramicas porosas sinterizadas nas temperaturas de 1000, 1100 e 1200
°C, foram caracterizados eletricamente, através do comportamento da variacdo de
capacitancia em funcdo de valores crescentes de agua no solo, até a saturacdo, em
temperatura ambiente (25 °C) e nas frequéncias de 100 Hz, 1 e 10 kHz. Para isso, 0s
sensores ceramicos foram imersos em amostras de solo deformadas, a fim de prever o
comportamento da agua em uma determinada condicdo climética.

Em todas as figuras analisadas (Figuras 4.3, 4.4 e 4.4), observam-se uma tendéncia
ao comportamento linear, pois os valores de capacitancia aumentaram com o aumento do
contetdo de &gua na amostra de solo. No entanto, verificou-se que os valores da variacdo
de capacitancia foram menores com o aumento da frequéncia para um mesmo nivel de
umidade, conforme observado na literatura [19, 20]. Porém, para os elementos sensores
sinterizados na temperatura de 1000 °C (Figura 4.3), as curvas realizadas nas frequéncias de
100 Hz e de 1 kHz praticamente coincidiram. Agora, para 0s elementos sensores
sinterizados nas temperaturas de 1100 e 1200 °C (Figuras 4.4 e 4.5, respectivamente), 0s
resultados apresentados para as frequéncias analisadas apresentaram comportamentos
distintos. Os valores de capacitancia para 0s sensores sinterizados em 1100 °C, ao longo de
toda a faixa de umidade de solo medida, tornaram-se mais estaveis com a diminuicdo da
frequéncia. Esse resultado ja era esperado, pois em frequéncias altas hd menos tempo de
relaxacdo dos dipolos (principalmente das moléculas de agua), antes da aplicacdo do
préximo pulso potencial [21]. Enquanto que os valores de capacitancia para 0s sensores
sinterizados em 1200 °C apresentaram comportamento instavel somente no inicio das

medic¢des, tornando-se estavel a partir de 40 % do contetdo de 4gua no solo.

13



107
23| m 100 HZ
1074
L3 o 1kHz
10°4| & 10kHZ
10* 4 eene
—~ E | ] |
L 10°] ] ot anvusl
© <3
) 106'5
C 7] n"
S 107
L_) 8 7 ] [ )
10° 4
s o ] NN
63 10° 4 AA‘QAAA‘**“*A
E AaA
0 .
10-111:
10" = . . . . .
0 20 40 60 80 100

Conteudo de agua no solo (%)

Figura 4.3. Comportamento do dispositivo sensor ceramico sinterizado na temperatura de

1000 °C em funcdo do contetdo de agua em amostras deformadas de solo, nas

seguintes frequéncias 100 Hz; 1 kHz e 10 kHz.
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Figura 4.4. Comportamento do dispositivo sensor ceramico sinterizado na temperatura de

1100 °C em funcdo do contetdo de agua em amostras deformadas de solo, nas

seguintes frequéncias 100 Hz; 1 kHz e 10 kHz.
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Figura 4.5. Comportamento do dispositivo sensor ceramico sinterizado na temperatura de

1200 °C em funcdo do conteudo de agua em amostras deformadas de solo, nas

seguintes frequéncias 100 Hz; 1 kHz e 10 kHz.

5. CONCLUSOES

Os elementos sensores de ceramicas porosas de ZrO»-TiO, apresentaram um
comportamento tendendo a linearidade para todas as temperaturas de sinterizacéo
estudadas, na temperatura ambiente de 25 °C. De modo geral, os elementos sensores
apresentaram os melhores resultados em contetidos altos de agua no solo (acima de 40 %) e
em baixas frequéncias. A formacdo da solucdo solida de ZrO,-TiO2 e as obtencdes das
microestruturas porosas, para as temperaturas de sinterizacdo de 1000, 1100 e 1200 °C,
indicaram que a escolha do material sensor e o processamento cerdmico utilizado se
mostrou pratico e eficaz. Esse processamento apresenta potencial para a producdo em larga
escala, desde que se determine e controle os pardmetros, incluindo a distribuicdo de

tamanhos de particulas dos pos precursores.
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