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RESUMO

O presente trabalho tem o objetivo de desenvolver novos materiais ceramicos refratarios,
através do aproveitamento de residuos derivados da geracdo de energia elétrica a partir da
gueima da casca de arroz. Microfibras ceramicas foram introduzidas com o intuito de melhorar
a resisténcia ao choque térmico. Os corpos de prova foram produzidos pelo método de
prensagem uniaxial (20MPa), com substituicdo da argila refrataria por silica da casca de arroz
(20%), e microfibras ceramicas (20%) ou fibras de aco (1,9%, 3,8% e 5,6%). A sinterizacao
ocorreu na temperatura de 1300° C. As propriedades fisicas foram avaliadas através dos ensaios
de porosidade aparente, absor¢do de &gua, densidade de massa, retracdo linear de queima,
variacdo de massa e condutividade térmica. As propriedades mecanicas foram avaliadas pelos
ensaios de resisténcia a compressao e resisténcia a flexdo em trés pontos. As propriedades
térmicas foram avaliadas pelo ensaio de resisténcia ao choque térmico. As analises de XRD
mostraram que houve transformacéo de parte da silica presente na mistura em mulita e o restante
permaneceu como quartzo. Além disso, a adi¢éo de silica de casca de arroz resultou em uma
microestrutura com baixa porosidade, alta retracdo de queima e elevada resisténcia mecanica.
As ceramicas com fibras apresentaram porosidade elevada, menor retragdo de queima e menor
condutividade térmica do que a cerdmica de referéncia. Relativamente a resisténcia ao choque
térmico, as ceramicas com fibras de aco apresentaram desempenho significativamente superior

em relacdo as ceramicas sem fibras.

Palavras-Chave: Refratarios, silica da casca de arroz, fibras de aco.



ABSTRACT

This study aims to develop new refractory ceramic materials, through the use of waste resulting
from the electricity generation from rice husk burning. Ceramic microfibers were introduced
with the aim of improving the resistance to thermal shock. The samples are produced by
uniaxial pressing method (20MPa), by replacing refractory clay for ashes of rice husks (20%),
ceramic microfibers (20%), and steel fiber (1,8%, 3,8% and 5,6%). The sintered occurred at
temperature of 1300° C. Samples physical properties will be evaluated through the apparent
mass density tests, apparent porosity, water absorption, linear shrinkage after burning, mass
variation and thermal conductivity. The mechanical properties are evaluated by the compressive
strength test and three points flexural test. The thermal properties will be evaluated by the
thermal shock resistance test. XRD analyzes showed that some silica was present in the mullite
mixture and the rest remained as quartz. The results show that the addition of SCA resulted in
a microstructure with low porosity and with high firing shrinkage. The ceramics with fibers
presented high porosity and low firing shrinkage and thermal conductivity, even, lower than the
reference ceramic. The ceramics with SCA presented high mechanical resistance, while the
ceramics with steel fibers had more ductile behavior. Regarding the thermal shock resistance,
the ceramics with steel fibers presented a significantly superior performance in relation to the

ceramics without fibers.

Keywords: Refractory, silica from rice husk, steel fiber.
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1 INTRODUCAO

Nos dias atuais existe uma preocupacdo por parte dos empresarios, governantes e
ambientalistas com a grande quantidade de residuos industriais e agroindustriais. O
aproveitamento de residuos € visto, hoje em dia, como uma atividade complementar, que
contribui para melhorar as propriedades dos produtos, diminuir os custos de fabricacdo e
minimizar os problemas ambientais. Neste ponto de vista, o alvo principal é aproveitar o0s
residuos industriais no proprio processo produtivo ou como matéria-prima para producéo de
outros materiais.

Do processo de beneficiamento do arroz tem-se como residuo a casca de arroz (CA),
gue ha poucos anos ndo possuia nenhuma finalidade e era depositada em lugares inapropriados,
como a ceu aberto ou em leitos de rios, contribuindo para a polui¢do do ar e a contaminagéo
das aguas.

O alto poder calorifico da CA, 800 kW h/ton (PODE, 2016), chamou a atencdo de
pesquisadores e empresarios. Por esse motivo, a CA surgiu como alternativa para ser utilizada
como combustivel para geracdo de energia elétrica através de microcentrais termoelétricas.

Mediante a queima da casca de arroz, € gerada a cinza da casca de arroz (CCA), que
apresenta a particularidade de ser composta principalmente de silica (SiOz), variando entre 80%
e 95% (ONOJAH; AGBENDEH; MBAKAAN, 2013).

Quando a CCA é produzida com processo de queima controlado, ela desperta interesse
comercial, pois apresenta estrutura predominante amorfa, propriedade pozolanica, e € rica em
silica (SiO2). A cinza, quando rica em silica, oferece boas propriedades, como baixa
condutividade térmica, alto ponto de fusdo (cerca de 1440° C) e boa resisténcia aos ataques
quimicos (GONCALVES; BERGMANN, 2007; ONOJAH; AGBENDEH; MBAKAAN,
2013).

A aplicacdo da CCA na construcdo civil ja € uma realidade. Contudo, seu uso em outros
ramos da industria ainda n&o é significativo (VISHWAKARMA et al., 2016). Devido as suas
propriedades, grande disponibilidade e baixo custo, a aplicacdo da CCA deve ser diversificada
em outros ramos industriais.

Segundo Foletto et al. (2005), a CCA possui aplicabilidade em ramos como industria de
polimeros, industria quimica, industria ceramica, eletronica, entre outros. Ugheoke et al. (2013)
relatam que para aplica¢Ges na inddstria eletronica e em painéis solares a CCA deve apresentar
alto grau de pureza (>98%).
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A indUstria cerdmica apresenta um grande potencial para a inser¢do da CCA como fonte
de silica, seja como componente principal ou secundario, podendo, assim, solucionar o
problema da disposicdo das cinzas no meio ambiente (KAZMI et al., 2016).

Os refratarios sdo um importante grupo dos materiais ceramicos capazes de suportar
elevadas temperaturas sem fusdo ou decomposic¢do. Em sua classificacdo, estdo presentes os
refratérios acidos, que s&o ricos em silica, e estdo distribuidos entre silicosos (classificados de
acordo com o teor de SiOy) e os silico-aluminosos (classificados quanto ao teor de Al.O3z mais
SiO2) (NBR 10237, 2014).

Sendo assim, nota-se que existe a possibilidade de adicionar a CCA, como fonte de
silica, em massas ceramicas. Os autores Farooque et al. (2009) relatam que com a adi¢do de
10% de CCA ¢é possivel fabricar isolantes térmicos para aplicacbes em secadores e fornos.
Sobrosa et al. (2017) relata que teores de 20%, em volume, resultam em um aumento na
resisténcia mecanica, mas, por outro lado, reduzem a resisténcia ao choque térmico de tijolos
refratérios.

Levando-se em conta que a fragilidade inerente as ceramicas € a principal limitagéo para
diversas aplicacGes, Pemberton et al. (2011) descrevem diferentes tentativas de introduzir
particulas ou constituintes nas ceramicas, com o objetivo de aumentar sua ductilidade. Em geral,
0 constituinte que apresenta melhor desempenho sdo as fibras de aco. Diversos estudos
confirmam que as fibras de ago melhoram as propriedades mecanicas e termomecanicas de
matrizes frageis (CAILLEUX; CUTARD; BERNHART, 2002; BOTERO et al., 2009; IQBAL
etal., 2016).

Outro material que possui boas propriedades e quando inserido como reforco em
matrizes refratarias pode melhorar as propriedades termomecéanicas da matriz sdo as
microfibras cerdmicas. As microfibras ceramicas possuem como principal propriedade a baixa
condutividade térmica e, quando inseridas em uma matriz ceramica refrataria, podem favorecer
as suas propriedades térmicas, além de serem uma potencial fonte de alumina, que, por sua vez,
contribui para a formacéao da fase cristalina mulita, uma vez que possui alumina (52%-54%) e
silica (42%-46%) em sua composicao.

Este novo material, em acordo com os objetivos deste trabalho, tem como finalidade
diversas aplicagOes: revestimento em fornos de laboratdrios e industriais, isolamento térmico,

caldeiras, siderurgicas entre outros.
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1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

O presente estudo tem por objetivo principal desenvolver novos materiais ceramicos
refratarios, produzidos com a silica proveniente da queima da casca de arroz com o propoésito
de aumentar a resisténcia mecanica, fibras de ago com a finalidade de aumentar a ductilidade e
a resisténcia ao choque térmico e as microfibras cerdmicas com a intengdo de melhorar as

propriedades térmicas.

1.1.2 Objetivos Especificos

1. Fabricar materiais cerdmicos refratarios com substituicdo da argila caulim, em
volume, por 20% de silica, 20% de microfibra ceramica ou 1,9%, 3,8% e 5,6% de fibras de aco;

2. Avaliar as propriedades fisicas, mecénicas e térmicas dos corpos de prova ceramicos;

3. Definir a composicao 6tima dos corpos de prova em termos de resisténcia mecénica
e refratariedade;

4. Produzir tecnologia, em nivel laboratorial, para o desenvolvimento de materiais

ceramicos refratarios.

1.2 Justificativa da Pesquisa

Um dos objetivos da criacdo da Universidade Federal do Pampa foi o desenvolvimento
da regido onde ela esta inserida, no caso a Regido Sul, Campanha e Fronteira Oeste do Rio
Grande do Sul.

Dentro desse contexto, a Fronteira Oeste do estado € uma grande produtora de arroz,
desempenhando papel estratégico tanto no aspecto econémico quanto social.

Com a perspectiva de aumento da producdo para os proximos anos, é indispensavel uma
pesquisa direcionada ao residuo dessa atividade agricola.

A geracdo de energia atraves da biomassa de casca de arroz vem ganhando
representatividade na matriz energética regional, pois é uma alternativa viavel do ponto de vista

tecnoldgico, econdmico e ecoldgico.



15

Sendo assim, destaca-se a necessidade de pesquisar materiais que apresentem melhores
propriedades (fisicas, mecénicas e térmicas) a partir da aplicagdo da CCA. Ao utilizar esse
residuo para a fabricacdo de um novo produto, pretende-se fechar o ciclo industrial do arroz

com residuo zero.

1.3 Estrutura da Dissertagdo

O presente trabalho é composto por cinco capitulos, organizados da seguinte forma:

Capitulo 1 — Introducdo: apresenta a importancia do tema, os objetivos propostos e a
justificativa da pesquisa.

Capitulo 2 — Revisdo Bibliografica: aborda os aspectos gerais do arroz, como casca,
cinza e suas aplicacGes, assim como pesquisas utilizando silica, fibras metalicas e microfibras
ceramicas e também materiais refratarios e materiais compositos.

Capitulo 3 — Materiais e Métodos: sdo descritas as matérias-primas e a metodologia
empregada na producdo das ceramicas refratarias, assim como cada ensaio realizado no
programa experimental.

Capitulo 4 — Resultados e Discussdes: sdo apresentados os principais resultados das
propriedades fisicas, mecénicas e térmicas das amostras e € realizada uma discussdo com o
objetivo de explicar tais propriedades.

Capitulo 5 — ConsideracGes Finais: sdo apresentadas as principais conclusdes do
trabalho e as sugestfes para trabalhos futuros.

A dissertacdo € finalizada com a apresentacdo das referéncias bibliogréficas utilizadas
para a elaboracdo deste trabalho e os Apéndices.
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2 REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo serdo apresentados os principais conceitos e as principais pesquisas

associados com o tema desta dissertacgéo.

2.1 Cinza da Casca do Arroz — Aspectos Gerais

Soltani et al. (2015) aponta que a producdo mundial de arroz é estimada em 500 milhGes
de toneladas ao ano. Segundo dados da CONAB (2016), o Brasil figura entre os dez maiores
produtores de arroz no mundo, com produg&o no ano de 2016 de 10,6 milhdes de toneladas. Do
total da producéo nacional, o Estado do Rio Grande do Sul é responsavel por aproximadamente
7,35 milhdes de toneladas, o que equivale a 69,00%.

Entre as principais regides produtoras no estado, destaca-se a Fronteira Oeste com
28,46% da producdo total, seguida pela regido da Zona Sul com 19,08% e a Campanha com
15,18 % (IRGA, 2016).

A producdo de arroz no Brasil e no Rio Grande do Sul a partir do ano de 2007 esta
ilustrada na Figura 1. Nota-se que o pais e 0 estado (RS) apresentam uma producgdo consistente
ao longo dos anos, com excecdo da safra 2015/2016, em que houve uma redugdo na area

plantada, causada pelo excesso de chuvas, refletindo em queda na producéo.

Figura 1 - Producdo nacional e estadual de arroz

~
@ 16,00
8 14.00 13,70
2 1228 70 1180 1220 12,50
S 12,00 1130 11,30 1150 11,
g 10,60
[¢B)
< 10,00 8,30 -
é 8,00 737 720 s90 7,70 §7.90 &0 R 7 35
< 6,40 3
£ 600
N
o 4,00
(T
s
2 200
(@]
& 0,00

2007 2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016

Safras
HBR RS

Fonte: Adaptado de CONAB (2016)



17

De acordo com Andreola et al. (2013), do peso total do arroz pode-se considerar que
20% correspondem somente a casca (CA). Levando-se em conta a producdo média de arroz no
RS nos ultimos dez anos, tem-se uma producao anual de 1,54 milh&o de toneladas de CA.

He et al. (2013) relatam que os principais constituintes da casca de arroz representam
aproximadamente 40% de celulose, 30% de lignina e 20% de silica. O restante da composi¢éo
constitui os residuos inorganicos (SiO2, Al203, K20, Na20, MgO, CaO, Fe20z, MnO, P20s).

Considerando valores médios, a massa especifica a granel da casca de arroz é de 101
kg/m3, a massa especifica aparente é de 900 kg/m3 e a massa especifica absoluta é de 1400
kg/m3 (AGOPYAN, 1991).

Avaliando-se que o Rio Grande do Sul possui uma producdo média (Gltimos 10 anos)
de 1,54 milhdo de toneladas de casca de arroz por ano e, supondo-se a queima de toda essa
casca, a quantidade média anual de cinza de casca de arroz (CCA) produzida no estado sera de
308,08 mil toneladas, que corresponde a 20% do peso da casca (SOLTANI et al., 2015).

Existem duas formas comumente empregadas para obtencdo da CCA: por lixivia em
meio &cido e calcinacdo direta com faixa de temperatura controlada (400° C e 700° C).

a) Lixivia em meio acido: Ocorre um processo de lixivia por meio de ataques
acidos com a intengdo de remover contaminantes derivados de metais alcalinos e alcalinos
terrosos presentes na CA, este método € seguido pela calcinagcdo em temperatura controlada
(em média 600° C) com o objetivo de retirar o carbono residual e outras impurezas indesejadas.
Este método proporciona como principal vantagem o maior teor de silica presente na CCA
(SOARES et al., 2012).

b) Calcinacdo direta com temperatura controlada: Este é o método mais simples
e por isso 0 mais utilizado em nivel industrial. O processo consiste em queimar a casca com
temperaturas controladas que variam de 400° C a 700° C, por tempos também controlados, entre
1 e 30 horas. O produto resultante deste processo é a CCA (amorfa) com variagdes na sua
coloracéo, entre o preto, cinza e o branco rosado. As alteragdes na cor estéo aliadas a combustao
e tambem com as transformac6es que acontecem no material quando exposto a variacdo de
temperatura. Quanto maior o teor de carbono, mais escura sera a CCA (POUEY, 2006).

O pardmetro de maior influéncia nas caracteristicas fisicas e quimicas da CCA esta
associado a temperatura, tempo e tipo de queima (CHANDRASEKHAR; PRAMADA,;
MAJEED, 2006).

A CCA pode ser classificada em duas categorias: a CCA produzida com temperatura de
gueima controlada e a CCA residual, que é produzida sem o controle de temperatura (HOPPE,

2008). A diferenca entre a CCA produzida com controle de temperatura e a CCA residual €
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basicamente o teor de material amorfo das cinzas, uma vez que, quando a temperatura de
queima da CCA é baixa ou quando o tempo de exposicdo da mesma a altas temperaturas €
pequeno, a estrutura do material é predominantemente amorfa (BARBOSA, 2006).

Chandrasekhar, Pramada e Majeed (2006) afirmam que as temperaturas de calcinacao
da CA devem situar-se abaixo de 800° C para a obtencéo de silica amorfa, enquanto que para
temperaturas acima de 900° C ocorre a formacdo de silica cristalina. Verifica-se que, de acordo
com o tempo e a temperatura de calcinacdo da CA e as impurezas presentes, a silica presente
na CCA permanece na fase amorfa ou é transformada em suas vérias formas polimorficas,
quartzo, tridimita ou cristobalita.

Muitas vezes as defini¢bes de cinza da casca de arroz (CCA) e silica da casca de arroz
(SCA) sdo confundidas. A primeira é derivada da queima da casca de arroz sem nenhum
controle, produzindo um material sem propriedades quimicas e fisicas definidas. Ja a silica da
casca de arroz refere-se a um material produzido com controle de temperatura e tempo de
queima, bem como a utilizagdo de um forno apropriado para proporcionar uma queima
homogénea, resultando em um material com alto teor de silica, superior a 90%, e estrutura
cristalina predominantemente amorfa. Baseado nesta definicdo, a partir de agora sera utilizado

somente o termo “silica da casca de arroz” (SCA).

2.2 Aplicac0es da Silica da Casca de Arroz

Bondioli et al. (2010) relatam que a presenca de silica na CCA é conhecida desde 1938
e, por isso, existe uma extensa bibliografia sobreo uso da SCA como substituicdo de silica. Os
dois maiores usos sdo como substituicdo da matéria-prima de tijolos isolantes, aplicados em
fabricas de ago, e como pozolana na industria de cimento.

Della, Kiihn e Hotza (2001) realizaram a caracteriza¢do da SCA para aplicacdo como
materia-prima na fabricagéo de refratarios de silica. A analise quimica revelou um percentual
bastante elevado de SiO», chegando a 96,65%, sendo detectadas pequenas quantidades (menos
que 1%) dos oxidos K20, CaO e P20s, que sdo considerados indesejaveis em materiais
refratarios, pois sdo formadores de fase vitrea. A analise mineral6gica apontou estrutura
predominantemente amorfa, e a densidade picnométrica apresentou valores médios de 59% do
valor encontrado para a silica vitrea (silica comercial), indicando que a SCA é mais leve, ou
seja, mais porosa em relacdo a silica vitrea. Por fim, o trabalho conclui que as propriedades
encontradas na SCA sdo indicativas de sua potencialidade para a fabricacdo de refratarios ricos

em silica.
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Menezes et al. (2008) analisaram a utilizacdo da SCA e do acetato de aluminio para
producdo de corpos muliticos porosos. Foram produzidos corpos de prova com porosidade
aparente superior a 48% ap0s a sinterizacdo em 1500° C. As micrografias evidenciam que a
forma e a quantidade de poros dependem da temperatura de sinterizacdo. Muitas vezes,
temperaturas de sinterizacdo inferiores (1500° C) ndo resultam em predominancia de mulita,
sendo necesséria a utilizacdo de precursores altamente reativos. Assim, destaca-se a capacidade
da SCA em aplicacGes que necessitam de grande reatividade das matérias-primas. Os autores
concluem que a SCA ¢é uma matéria-prima com potencial para ser aplicada na fabricacédo de
refratarios e também relatam que a porosidade do produto final € diretamente relacionada a
temperatura de sinterizacao.

Farooque et al. (2009) investigaram o potencial de utilizacdo da SCA no
desenvolvimento de materiais de construcdo, e concluiram que podem ser produzidos tijolos
com adigédo de 10% de SCA, com possibilidade de uso na construcéo civil, e tijolos isolantes
de baixo custo com adicéo de SCA para aplicacdo em secadores, fogdes e fornos.

Sembiring e Simanjuntak (2012) estudaram a sintese de refratarios com estrutura
mulitica utilizando a SCA como fonte de silica. As amostras foram submetidas ao tratamento
de sinterizacdo em temperaturas entre 900 e 1300° C. Os resultados mostram que o inicio da
formagdo da mulita ocorre em 1000° C e sua quantidade aumenta com 0 aumento da
temperatura. Nesta faixa de temperatura também se observavam cristobalita e alumina. A
conclusdo deste trabalho indica que a SCA é um possivel material para a sintese de refratarios.

Kumar et al. (2014) realizaram uma pesquisa estudando os efeitos da adicdo de silica
ativa em ceramicas refratarias. A silica ativa € decorrente do processo de fabricacdo do silicio
metalico ou ferro silicio e apresenta caracteristicas fisicas e quimicas muito parecidas com a
SCA. Foram utilizadas as porcentagens de 5%, 7,5% e 10% de silica ativa. As amostras com
7,5% e 10% de silica apresentaram os maiores valores de resisténcia a compressao, sinterizados
a temperatura de 1300° C. Sendo o valor mais elevado de resisténcia a compressdo das amostras
com 10% de silica, devido a maior quantidade de intertravamento de cristais da fase mulita.
Esse fendbmeno esté relacionado com as ligacOes idnicas e covalentes desenvolvidas pela alta
temperatura de sinterizagao.

Kumar et al. (2014) também realizaram a analise de resisténcia ao choque térmico, com
témpera em agua. Relatam que os melhores resultados foram obtidos em amostras com 7,5% e
10% de silica, sinterizados a temperatura de 1300° C. Isto se explica pela auséncia de silica livre

na microestrutura e também pela boa distribuicdo da fase mulita oriunda da reacéo da silica e
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alumina. As amostras sinterizadas a 1100° C apresentaram menores valores de resisténcia ao
choque térmico devido a auséncia de mulita.

Serra et al. (2016) realizaram um estudo sobre a obtencdo de mulita por reacdo de
sinterizacdo de SCA e alumina. O material ceramico desenvolvido da subsidios para a
concepcao de mulita ceramica com microestrutura porosa ou densa, com aplicacgdes estrutural,
isolante e de filtragem, empregando como Unicas matérias-primas a SCA e a alumina calcinada.

Goncalves e Bergmann (2007) pesquisaram materiais isolantes térmicos obtidos com a
utilizacdo da SCA e constataram que a condutividade térmica dos isolantes térmicos com SCA
é baixa, mas maior que a condutividade térmica de isolantes térmicos comerciais, feitos a base
de silica diatomécea, usados como referéncia. A presenca de fase vitrea observada nos isolantes
térmicos com SCA é fundamental para a sua condutividade térmica baixa.

Sembiring et al. (2016) realizaram um estudo com o objetivo de investigar o efeito da
temperatura de sinterizacdo na formacdo de fases cristalinas e as caracteristicas fisicas de
refratarios de cordierita preparados a partir de SCA, alumina e 6xido de magnésio. Os resultados
indicam que a formacé&o de cordierita foi seguida por uma diminuicao da densidade, porosidade
e do coeficiente de expansdo térmica, enquanto que houve um aumento da dureza e da
resisténcia a flexdo. Com base nestas caracteristicas, as amostras foram consideradas isolantes
térmicos, e surgem como potencial de utilizacdo em dispositivos refratarios.

Sobrosa et al. (2017) desenvolveu materiais ceramicos refratarios com substituicdo
parcial da argila caulim pela SCA em percentuais de 5%, 10% e 20%. Conforme se aumentou
a substituicdo da argila pela SCA, obteve-se melhor empacotamento da mistura granular. Uma
maior resisténcia mecanica foi encontrada para os ceramicos refratarios com substituicdo de
10% e 20% de argila por SCA. Contudo, o material com 20% de silica apresentou-se mais fragil
e com menor resisténcia ao choque térmico.

Visando melhorar as propriedades mecanicas e termomecanicas de materiais ceramicos
refratarios, Stochero (2015) avaliou o uso de fibras de aco (teores de volumétricos de 3%, 6%
e 9%) e SCA (20%) buscando aumentar a ductilidade e melhorar a resisténcia ao choque térmico
de ceramicos refratarios fabricados com argila caulim.

A cerdmica com 9% de fibra obteve melhor desempenho em relacdo a ductilidade, em
razdo do maior grau de deformacdo do material até 0 momento de ruptura. As ceramicas com
3% e 6% de fibras apresentaram melhor desempenho frente ao choque térmico. A autora sugere
analisar diferentes comprimentos de fibra, para obter maior aderéncia na matriz, e com isso

melhorar suas propriedades mecéanicas e termomecanicas.
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O maior beneficio que se tem em reforcar uma matriz fragil com fibras é o de alterar o
seu comportamento apds a fissuracdo. O composito, ao invés de fragmentar-se ap6s o inicio da
fissura da matriz, pode apresentar uma deformacédo plastica significativa, transformando o
material com comportamento fragil em “pseudoductil”. Para que isto ocorra, as fibras devem
ser adicionadas em volume, comprimento e formatos adequados (CHALIORIS, 2013).

A SCA também pode ser utilizada em outras linhas de pesquisa, como, por exemplo,
para a producdo de nanotubos. No trabalho de Adam et al. (2010) foi realizada a sintetizacao
de nanotubos de silicio pelo método simples de sol-gel, utilizando a SCA como fonte de silica
e brometo de cetiltrimetilaménio como agente tensoativo a temperatura ambiente. A calcinacao
do material ocorreu em 500° C por 5 horas, e resultou em nanotubos com didmetro externo de
2-4 nm e didmetro interno de 1-2 nm.

Pesquisadores da Universidade de Tecnologia Nagaoka (Japdo) e da Universidade
Nacional Chonnam (Correa do Sul) apresentaram uma forma para produzir um novo tipo de
grafeno através da ativacdo da SCA e do hidroxido de potéassio (KOH), a 1123 °K (= 850° C).
As amostras produzidas sdo formadas por grafeno cristalino de tamanho nano e grafeno
corrugado, ambos com superficies e arestas lisas de forma atdmica. Como conclusdo da
pesquisa, 0s autores afirmam que o novo método pode vir a ser uma maneira facil e barata de
produzir grafeno (MURAMATSU et al., 2014).

Santasnachok et al. (2014) utilizaram a SCA como matéria-prima para sintese de
Zeolitas Na-A e Na-X. Os autores concluiram que a silica da casca de arroz pode ser usada para
sintetizar Zedlitas puras de Na-A e Na-X. E enfatizam que a capacidade de absorcdo da Zeolita
Na-A foi muito maior do que a da Zedlita Na-X.

Andreola, Barbieri e Bondioli, (2012) investigaram o uso da SCA como fonte de silica
(quartzo) para a preparacao de pigmentos cerdmicos e concluiram que os pigmentos obtidos séo
mais estaveis e apresentaram uma cor vermelha mais intensa do que a cor desenvolvida pelos
pigmentos produzidos através de quartzo puro. Andreola et al. (2013) também realizaram
pesquisa com aplicacdo da SCA como fonte de silica para a fabricagdo de revestimentos
internos, e verificaram que a resisténcia a flexdo teve um leve aumento, chegando a valores

equivalentes aos revestimentos comerciais.

2.3 Materiais Refratarios

A cerdmica é uma combinacéo de elementos metalicos e ndo metalicos. Na maioria das

vezes, ela consiste em oOxidos, nitretos e carbetos. As ligacGes atdmicas sdo de natureza
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predominantemente ionica e alguma fracdo covalente. Como consequéncia, ocorre atracao
matua entre 0s ions negativos e positivos, conferindo, assim, um comportamento mecanico
relativamente rigido e resistente (CALLISTER, 2008).

Elas sdo tipicamente muito duras e, consequentemente, susceptiveis a fratura fragil.
Possuem a caracteristica de serem isolantes térmicos e elétricos e sdo mais resistentes a
ambientes severos e a altas temperaturas do que os metais e polimeros (BOCH; NIEPCE, 2007).

Os refratarios sdo uma importante classe de materiais ceramicos devido as suas
aplicacBes em processos industriais onde sdo necessarias excelentes propriedades térmicas,
resisténcia a corrosdo, abraséo e choque térmico (IBAR, 2016).

A principal aplicagdo desses materiais é na industria siderurgica de ferro e aco,
absorvendo aproximadamente 70% da producdo em termos de volume. As industrias de
cimento e cal, metais ndo ferrosos e suas ligas, fundicdes de ferro e aco, vidro, quimica e
petroquimica papel, celulose e pelotizacdo representam o consumo do restante. O consumo dos
principais setores industriais e o consumo especifico de cada setor no Brasil estdo apresentados

na Tabela 1.
Tabela 1 - Consumo de refratarios no Brasil por setor produtivo
Participacdo no consumo  Consumo especifico médio
Setor -
de refratarios (%) (Kg (refratario) / t)
. . 10-13 (integrada)
f 7 .
Siderurgia (ferro e aco) 0 6-11 (elétrica)
Cimento e Cal 8 0,7-0,9
11 — 14 (aluminio)
Metais nédo ferrosos e ligas 7 40 — 70 (niquel)
4 — 10 (cobre)
Fundicdes de ferro e aco 5 10-20
Vidro 3 5
Quimica e Petroquimica 2 7

Outros 5 -

Fonte: Adaptado de Relatorio Técnico 71 (Brasil — Ministério de Minas e Energia, 2009)

Nos ultimos anos o consumo especifico de refratarios passou por um declinio em funcéo
de novas tecnologias, o que resultou no desenvolvimento de materiais com melhores
desempenhos. Por exemplo, se ha 50 anos as metalirgicas consumiam 30 kg de refratarios para

produzir uma tonelada de aco, hoje as plantas mais modernas consomem 9 kg/t. Entretanto, a
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producéo tem aumentado em funcéo do crescimento da inddstria de base brasileira (PRADO;
BRESSIANI, 2013).

De acordo com o Plano Nacional de Mineracdo 2030 (Brasil — Ministério de Minas e
Energia, 2011), a previsdo de producdo, importacdo, exportacdo e consumo de refratarios no
Brasil devera apresentar um crescimento acentuado nos proximos anos, conforme mostrado na
Tabela 2.

Tabela 2 - Previsdo de producdo, importacdo, exportacdo e consumo dos refratarios

ANO
Unidade 2008 2015 2022 2030
Produgdo Kt 570 797 1117 1643
Importacéo kt 32 45,3 64,2 95,6
Exportagéo kt 84 109 142 191
Consumo Aparente kt 518 734 1039 1547

Fonte: Adaptado de PNM 2030 (Brasil — Ministério das Minas e Energia, 2011)
Estima-se que o nimero de industrias de refratarios no Brasil esteja préximo de quarenta

unidades, onde as cinco maiores detém entre 80% e 85% de participacdo no mercado brasileiro,

conforme indicado na Tabela 3.

Tabela 3 - Participacao das empresas de refratarios no mercado brasileiro

Empresa Participacéo no Mercado (%)
Magnesita 55 -60
Ibar 10-15
Saint-Gobain 5-10
Vesuvius 5-10
Outros 10-15

Fonte: Adaptado de Relatorio Técnico 71 (Brasil — Ministério de Minas e Energia, 2009)

Conforme a Tabela 4, a NBR 10237 (2014) classifica os refratarios, em relacdo a
natureza quimica da sua matéria-prima predominante, em quatro grupos principais: acidos,

bésicos, neutros e especiais.
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Tabela 4 - Classificagdo de alguns materiais refratarios quanto a natureza quimica

Grupo Classe
Silicosos

Acidos B _
Silico-aluminosos

Magnesianos
o Magnésia-cromita
Basicos ]
Cromo-magnesianos

Dolomiticos

Aluminosos
Neutros Cromiticos

De carbono

De carbeto de silicio
Especiais De cordierita

De mulita

Fonte: Adaptado de NBR 10237 (2014)

Quanto a natureza quimica, a composicao de interesse direto para o presente trabalho
sdo os refratarios acidos, mais especificamente os silico-aluminosos. Esses materiais sdo
classificados quanto ao teor de alumina (Al.Oz), variando entre 22% e 46%, mais silica (SiO).
Todos o0s demais Oxidos presentes na matéria-prima sdo considerados impurezas,
principalmente o éxido de ferro (Fe202).

De modo geral, os refratarios silico-aluminosos contém baixos teores de 6xido de ferro
e alcalis. Estes sdo os refratarios que possuem maior demanda, pois sao relativamente baratos
quando comparados a outros tijolos refratarios especiais. Eles sdo utilizados em aplicacGes
como: revestimento de fornos de laboratdrio, suportes refratarios, isolamento térmico,
indUstrias ceramicas, inddstrias quimicas e industrias relacionadas a fabricacdo de alimentos,
entre outras (SADIK; EL AMRANI; ALBIZANE, 2014).

A sinterizacdo dos silico-aluminosos em temperaturas elevadas (1200° C a 1600° C)
envolve a formacao da fase cristalina mulita, onde a proporcao estequiométrica corresponde a
71,8% de Al>O3 e 28,2% de SiO2 (SIMANJUNTAK et al., 2013; NAVARRO et al., 2014). Esta
fase é requerida nessa classe de material em funcédo de propriedades como: boa resisténcia ao
choque térmico e alto modulo de ruptura (MAGLIANO; PANDOLFELLI, 2010), moderada
expansao térmica (SCHNEIDER; SCHREUER; HILDMANN, 2008), baixa condutividade
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térmica (SCHNEIDER; SCHREUER; HILDMANN, 2008; MONTEIRO; SABIONI, 2016), e
elevada refratariedade (MAGLIANO; PANDOLFELLI, 2010; MONTEIRO; SABIONI,
2016).

Como os refratarios silico-aluminosos sdo formados por um sistema binario, ou seja,
duas fases (SiO2 e Al>03), pode-se utilizar o diagrama de fases do sistema silica-alumina para
estudar a faixa de propor¢des nas quais a silica e a alumina podem ser combinadas. O diagrama

silica-alumina esta apresentado na Figura 2.

Figura 2 - Diagrama de fases para o sistema silica-alumina
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Fonte: Adaptado de Callister (2008)

Quando apenas pequenas quantidades de alumina estdo presentes, o refratario apresenta
um microconstituinte eutético de ponto de fusdo muito baixo (composigéo eutética) e, portanto,
ndo é adequado as aplicacdes refratarias em temperaturas acima de 1600° C, como na producao
de aco.

Podem-se alcancar temperaturas de fusdo maiores, quando maiores quantidades de
alumina sdo adicionadas. A microestrutura fica com quantidades crescentes da fase mulita, que
apresenta temperatura de fusdo na faixa dos 1900° C.

Na Figura 2 € possivel observar as duas linhas (vermelhas) perpendiculares, que
representam os limites do teor de alumina para o0s silico-aluminosos, sendo a temperatura de
fusdo na faixa dos 1600° C. Nesta regido sdo encontradas as fases mulita + cristobalita, mulita

+ liquido e somente liquido.
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A fase mulita + cristobalita é estavel até a temperatura de 1600° C, quando inicia-se a
fusdo. A partir da linha “A”, inicia-se a fase liquida, formada pela fase mulita e pela fase liquida.

E, acima da linha B, existe apenas a fase liquida.

2.3.1 Propriedades Gerais

A densidade é uma importante propriedade fisica dos materiais refratarios porque
apresenta influéncia direta em outras propriedades, como resisténcia mecanica e condutividade
térmica. E expressa em libras por pé cubico (Ib/ft3) ou quilogramas por metro ctbico (g/cmd).

A densidade de um material ceramico depende do tamanho e peso atdmico dos
elementos constituintes, do percentual de porosidade da microestrutura e do seu maior ou menor
empacotamento atémico.

Dependendo da geometria da pega, nem sempre é possivel medir diretamente o seu
volume, uma vez que as geometrias geralmente sdo complexas e os materiais refratarios ndo
sdo continuos, ou seja, possuem descontinuidades e imperfeicdes em sua microestrutura, como
poros (abertos ou fechados) e trincas (COTTA; RODRIGUES, 2014). Por esse motivo, existem
diferentes formas de calcular a densidade, como a densidade de massa e a densidade real.

A porosidade em refratarios é reportada como a porcentagem de porosidade aparente
que representa a fracdo do volume de poros presentes. Os valores de porosidade variam de
acordo com a aplicacdo desejada, podendo ser de baixa ou alta porosidade.

Innocentini e Pendolfelli (1999) descrevem que a durabilidade do refratario é
intimamente relacionada com a porosidade, pois o desempenho do material estd ligado a
capacidade do mesmo em ndo reagir com o0 meio, o qual pode causar a degradacdo do material.

O aumento da porosidade residual afeta de forma negativa tanto a resisténcia mecanica
guanto as propriedades elasticas do material. Por exemplo, a resisténcia a flexdo é diminuida
com o0 aumento da fracdo volumétrica da porosidade por dois motivos: primeiro, porque 0S
poros reduzem a area da segédo transversal onde a forcga é distribuida e, segundo, porque eles
atuam como concentradores de tensao.

De acordo com Callister (2008), uma porosidade volumétrica de 10% reduz em até 50%
a resisténcia a flexdo, em relagcdo ao valor medido no material sem poros. Por outro lado, a
resisténcia a choques térmicos é aumentada com o aumento de porosidade. Kazmi et al. (2016)
considera que a resisténcia mecanica de materiais ceramicos depende principalmente de sua

densidade, porosidade e distribui¢cdo do tamanho de poros.
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Em termos praticos, num forno com revestimento de tijolo refratario poroso, a
temperatura pode sofrer variagfes bruscas sem que os tijolos percam sua forma fisica original,
ou seja, tijolos porosos apresentam melhor desempenho frente ao choque térmico que os tijolos
sem poros. A Figura 3 apresenta um resumo das propriedades dos refratarios com baixa

porosidade.

Figura 3 - Propriedades de materiais refratarios com baixa porosidade

Resisténcia mecinica

Resisténcia a ataque corrosivo
Porosidade baixa

. Resisténcia ao choque térmico

Isolamento térmico

Fonte: Préprio autor

O choque térmico é o resultado da exposicdo de um material as condicdes de
aquecimento e resfriamento rapidos, que causam gradientes de temperatura dentro dos blocos
refratarios (IZADPANAH; DEZFOLI, 2009). Essas mudancas bruscas de temperatura criam
tensdes térmicas dentro do refratario e podem causar rapidas expansdes ou contracdes do
material, interferindo na vida Gtil da peca.

Suwak, Wojsa e Podwo (2013) relatam que em processos de metalurgia as causas da
degradacdo de materiais refratarios sdo 70% resultantes da corrosdo quimica, 20% resultantes
de choques térmicos, enquanto que os 10% restantes sdo causados pela erosao e outros fatores
mecanicos.

Uma das formas de medir a resisténcia ao choque térmico de materiais refratarios € por
meio de testes de témpera, em que o material é aquecido e posteriormente resfriado rapidamente
em agua. Assim, o nimero de ciclos que o corpo de prova suporta sem se romper é tomado
como a sua resisténcia ao choque termico.

Os refratarios apresentam uma gama de temperaturas de fusdo, desde a temperatura de
aparecimento do primeiro liquido até a temperatura de fusdo completa. A refratariedade dos
refratarios é a habilidade do material em resistir aos efeitos das altas temperaturas sem que
atinja seu ponto de fuséo. Por serem empregadas elevadas temperaturas, a refratariedade € uma

propriedade fundamental para os materiais refratarios.
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De acordo com Barros (2013) os refratarios obtém suas caracteristicas refratarias de
acordo com as matérias-primas empregadas para sua fabricagdo, sendo a refratariedade
determinada pelos teores de dxidos alcalinos e de ferro presentes na massa ceramica. Por
exemplo, os refratarios compostos de alumina e silica formam fases extremamente refratarias,
entretanto, a presenca dos 6xidos fundentes influencia de forma negativa a refratariedade desse
material.

Além da influéncia causada pela matéria-prima na refratariedade, esta também ¢é
fortemente dependente dos parametros macroestruturais, como tamanho e forma de gréo, o
volume relativo de fases vitreas e sélidas, a viscosidade da fase vitrea e a porosidade (SADIK;
EL AMRANI; ALBIZANE, 2013).

Outra importante propriedade dos refratarios é a condutividade térmica, esta € uma
propriedade fisica que descreve a habilidade de um material em conduzir energia térmica, uma
vez que um dos principais papéis dos refratarios é retardar a transferéncia de calor durante 0s
processos metalurgicos, de maneira que as perdas de calor do sistema sejam minimizadas
(TIWARI; PARIHAR; TRIPATHI, 2013; VIVALDINI et al., 2014).

A condutividade térmica dos ceramicos ocorre principalmente por conducgdo, que é um
processo de transferéncia de energia térmica por meio de vibragdes de varios &tomos em relacdo
a sua posicao de equilibrio. A vibragdo desses atomos se assemelha a uma onda propagando-se
ao longo da rede cristalina, sendo a superposi¢éo total dessas ondas a vibracéo total da rede.
Por fim, da-se 0 nome a essas ondas de fonons.

Os fénons se propagam através do material, partindo das regides mais quentes, onde a
concentracdo é maior, para as mais frias, e, desta maneira, transferindo energia de um ponto
para outro (VIVALDINI et al., 2014).

Sdo conhecidas diferentes formas para mensurar a condutividade térmica de um
material. As principais técnicas para determinar a condutividade sd@o os métodos transientes de
troca de calor, como, por exemplo, 0o método do fio quente e a medicéo de fluxo de calor isolado
(SANTQOS, 2005). De acordo com Bourret et al. (2013) os materiais a base de argila exibem
valores de condutividade térmica baixa (menores que 1 W/m.K).

Outro pardmetro muito utilizado para avaliagdo dos refratarios é a resisténcia mecanica.
Os ensaios podem ser executados tanto na temperatura ambiente, quanto a qualquer temperatura
em que haja equipamento apropriado para avaliacdo (DUARTE, 2005).

Segundo Duarte (2005), as varidveis que mais afetam a resisténcia mecanica dos
refratarios sdo: as ligacGes quimicas, temperatura de sinterizagdo, porosidade e resisténcia

mecanica do agregado.
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A resisténcia a flexdo, compressao e tracdo estdo relacionadas devido ao fato de que,
durante os processos de aquecimento e resfriamento no uso dos refratarios, tensées de tracdo e
compressdo séo provocadas através da dilatacao e retragdo no material.

A resisténcia a flexdo é normalizada pela NBR 5014 (2012). O procedimento consiste
em submeter os corpos de prova ao ensaio a uma taxa de aumento de carga até que ocorra a
falha. O resultado do ensaio é expresso pela carga méxima que o material pode suportar, quando
ele é flexionado em um esquema de trés ou quatro pontos. Segundo Cunha-Duncan e Bradt
(2003), a faixa de resisténcia a flexdo dos refratarios é entre 10 MPa e 40 MPa a temperatura
ambiente, sendo que, para a maioria das aplicacGes, os refratarios devem suportar o seu proprio
peso.

A resisténcia a compressdo pode ser determinada conforme as orientagdes da NBR
10059-2 (2014). A metodologia consiste em submeter um corpo de prova com dimensdes
conhecidas, sob condi¢fes especificas, a um aumento de carga de compressao até que ele falhe.
O resultado do experimento é obtido pela carga méxima, imediatamente antes da falha, dividida
pela area sobre a qual é aplicada a carga.

Para a resisténcia a tracdo, ainda nao existe norma vigente para materiais refratarios.

2.4 Compositos Reforgcadas com Fibras Metélicas

Quando se adicionam fibras em uma matriz ceramica, esta deixa de atuar de forma fragil,
adquirindo ductilidade. Este comportamento ocorre pelo fato de as fibras atuarem como uma
“ponte” de transferéncia de tensdes ao longo das fissuras, limitando sua propagacdo e
aumentando a resisténcia e a ductilidade do material (CAILLEUX; CUTARD; BERNHART,
2002).

Quando uma matriz simples, sem fibras, é submetida a um esforgo, a energia se localiza
de forma répida nos extremos das microfissuras existentes, como mostra a Figura 4 (a),
provocando um crescimento incontrolado das mesmas. Este fato tem, como provavel
consequéncia, uma ruptura fragil do material. Uma solucdo usualmente empregada para
melhorar o desempenho a esforcos que provocam a formacdo de microfissuras é a adi¢do de

fibras, conforme mostra a Figura 4 (b).
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Figura 4 - Esquema de concentragéo de tensdes, (a) sem fibras e (b) com fibras

@) Fissura (b) Fissura

— ya
Concentraciio de tensdes na Fibras atuando como ponte
propagacio da fissura de transferéncia de tensoes

Fonte: Nunes e Agopyan (1998)

De modo geral, em um compésito refor¢cado com fibras, o processo de abertura de
fissuras é conduzido pelas forgas de restricbes causadas pelo atrito desenvolvido na interface
fibra-matriz. Como resultado, é necessaria maior energia para que ocorra o desenvolvimento
das fissuras, tornando o material mais ddctil.

Pasa (2007) relata que existem quatro categorias de fibras comumente utilizadas como
reforco em matrizes frageis: fibras de agos, fibras de vidro, fibras sintéticas e fibras naturais.

Os autores Pemberton et al. (2011) relatam diversas tentativas de introduzir
componentes metalicos em particulas (fibras, granulos, etc.) nas ceramicas, mas as fibras foram
as que apresentaram melhores resultados em relagéo ao aumento de ductilidade.

De acordo com Peret e Pandolfelli (2005), a construcao civil e a industria de refratarios
aplicam as fibras metélicas em diversos tamanhos e geometrias para atuar como reforco
mecanico, tanto a temperatura ambiente quanto em temperaturas elevadas.

Salih e Mohammed (2012) atestam que as fibras de aco melhoram as propriedades
mecanicas em termos de resisténcia e também a resisténcia ao choque térmico, enquanto que
Meddah, Belagraa e Beddar (2015) afirmam que as fibras metalicas melhoram a resisténcia ao
impacto e a capacidade de absorcéo de energia pds-fissuragéo.

As propriedades de um compdsito com fibras metélicas dependem de varios parametros
que influenciam na interagéo fibra-matriz. Além do tipo de fibra, fatores como teor volumetrico,
forma geométrica e fator de forma das fibras podem influenciar na eficiéncia na interface fibra-
matriz (ALMEIDA, 2009).
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a) Teor Volumétrico de Fibras

A principal funcdo do reforco de fibras em uma matriz ceramica € o controle de
fissuracdo apds o aparecimento da primeira fissura. A Figura 5 ilustra como a adicéo de fibras
pode modificar o comportamento tenséo vs deformacao das ceramicas. Percebe-se que, para o
material sem reforco de fibras, a curva tensdo x deformacéo se comporta de forma fragil. Para
0 compdsito com baixo volume de fibras, quando ocorre a ruptura da matriz, necessariamente
acontece uma queda na carga que o material tem capacidade de suportar. Quando o0 composito
apresenta alto teor volumétrico de fibras, mesmo apos a fissuragdo da matriz, o0 composito

continua recebendo niveis de carregamentos crescentes.

Figura 5 — Curvas tipicas de compositos refor¢cados com altos e baixos volumes de fibras e
sem fibras

Alto Volume de Fibras

Tensao

Baixo Volume de Fibras

Sem Fibras

Deformacio

Fonte: Bentur e Mindess (2007)

Existe uma definigcdo que corresponde ao teor de fibras que mantém a mesma capacidade
resistente para 0 compdsito a partir da ruptura da matriz, denominado volume critico de fibras
(FIGUEIREDO, 2000). Assim, em um compdsito com volume de fibras abaixo do volume
critico, ocorre uma perda da capacidade resistente do compdsito apds a ruptura da matriz. Para
um composito com teor volumétrico de fibras acima do volume critico, 0 material continua

aceitando niveis crescentes de carregamento, mesmo ap0s a ruptura da matriz.

b) Comprimento Critico

O mecanismo de transferéncia de tensdes através das fibras é influenciado pelo

comprimento critico das fibras. Os autores Bentur e Mindess (2007) definem o comprimento
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critico das fibras como o comprimento minimo da fibra requerido para desenvolver a tensdo
igual & sua tensdo de ruptura.
O comprimento critico das fibras pode ser calculado através da Equacéo (1), sendo uma

funcdo da tensdo media de aderéncia na interface fibra-matriz (GARCEZ, 2005).

Lc= 2 p 1)

Tfu

Onde:

Lc — comprimento critico das fibras;
Gfy - tensdo Ultima a tracdo da fibra;
Tru - tensdo média de aderéncia na interface fibra-matriz: e

r - raio da fibra.

O comprimento critico é baseado em um modelo que presume a tensao entre a matriz e
a fibra aumentando linearmente dos extremos para o centro da fibra. Este modelo apresenta as
distribuicdes possiveis de tensdes na fibra em relacdo ao seu comprimento critico (L < Lc, L =
LeL > Lc), conforme a Figura 6.

Quando o comprimento da fibra € menor que o comprimento critico (L < Lc) a extensdo
da fibra engastada na matriz ndo € suficiente para superar a resisténcia da fibra. Deste modo, a
fibra que estiver suportando o carregamento e atuando como ponte de transferéncia de tensdes
pela fissura sera facilmente arrancada do lado que tiver menor comprimento embutido, ou seja,
do lado com menor ancoragem. Neste caso, a fibra ndo é utilizada com eficiéncia

(FIGUEIREDO, 2011). A Figura 6 (a) apresenta o perfil de tenséo desenvolvido neste caso.

Figura 6 - Perfil de tensdo em uma matriz ceramica em funcdo do comprimento da fibra

=

L=<Lc
(@)

Fonte: Bentur e Mindess (2007)
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Quando o comprimento da fibra é igual ao comprimento critico (L = Lc), a extenséo da
fibra engastada na matriz ¢ suficiente para criar mecanismos de travamento da fibra até que ela
desenvolva toda a sua capacidade de absorcdo de energia sem se desprender por inteiro da
matriz. O perfil de tensdo deste caso é apresentado na Figura 6 (b). O principal mecanismo na
transferéncia de tensdes da matriz para as fibras passa a ser o atrito. O modo de rompimento
das fibras é governado, entdo, por uma parcela de deformacdo eléstica das fibras e outra de
atrito na interface fibra-matriz (GARCEZ, 2005). Também € importante frisar que o mecanismo
de ruptura das fibras que envolve atrito despende um maior gasto energético do que a ruptura
abrupta, sem deslizamento prévio. Por fim, este é 0 caso que promove maior tenacidade para o
compdsito (NUNES; AGOPYAN, 1998).

Quando o comprimento da fibra € maior que o comprimento critico (L > Lc), a extensao
da fibra embutida na matriz € suficiente para causar o travamento total da fibra,
consequentemente, a fibra acabard por se romper no momento em que a fissura surgir,
reduzindo a resisténcia residual do composito. Neste caso ocorre a reducdo da energia total
envolvida no processo de ruptura do compdsito, tornando o material mais fragil. A Figura 6 (c)
mostra o perfil deste caso.

Estes conceitos sdo bastante tedricos, uma vez que os autores consideram que a fissura
ocorra exatamente no meio da fibra, sendo impossivel prever onde ocorrera a fissura em relagédo
ao comprimento da fibra, pois as duas extremidades da fibra ndo estardo, obrigatoriamente,
ancoradas da mesma maneira.

Por fim, é importante destacar que quanto menor o tamanho das fibras, maior sera a
possibilidade de elas serem arrancadas. Neste sentido, avalia-se que as fibras apresentam
melhor desempenho quando o seu comprimento é suficiente para proporcionar boa aderéncia
entre a fibra e a matriz, e, consequentemente, quando solicitadas, elas sdo capazes de

desenvolver uma tensdo igual a sua resisténcia a tracéo.

c¢) Fator de Forma

Além do comprimento, a area da secdo transversal da fibra também implica em uma
alteracdo do comportamento pds-fissuragdo do compésito. O fator de forma é a relacéo entre o
comprimento da fibra e o seu didametro, e € um dos principais fatores relacionados a geometria
da fibra que influencia no desempenho do material (BENTUR; MINDESS, 2007).
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Este indice € capaz de representar um aumento do comprimento das fibras ou uma
diminuicdo no seu didmetro. Desta maneira, um maior fator de forma pode representar melhor
resisténcia ao arrancamento das fibras, resultante do maior comprimento, ou um aumento do
numero de fibras que podem impedir uma fissura, resultante da utilizacdo do maior nimero de
fibras mais finas.

O fator de forma pode ser relacionado com o volume de fibras através da Equacéo (2),
resultando no indice de refor¢co do compdsito (MARANGON, 2011).

I, = Vex Fy (2)

Onde:

Ir — indice de reforco;

Vs —volume de fibras: e

Fr — fator de forma das fibras (L/ds).

d) Influéncia da Adicdo de Fibras Metalicas em Matrizes Ceramicas

Hillig et al. (2001) realizaram uma andlise dos mecanismos de abertura de fissuras em
um compoésito de matriz ceramica reforcado com fibras de aco ddctil, considerando o
comprimento das fibras igual ao critico. O processo de abertura de fissura € apresentado em

seis estagios, como mostrado esquematicamente na Figura 7.
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Figura 7 - Processo global de fissuragcdo de um compésito reforcado com fibras de aco
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Fonte: Hillig et al. (2001)

No estagio | é apresentada a situacdo em um momento anterior ao inicio da fissura na
matriz, onde € mostrado apenas o local em que ocorrera a fissura, sendo a tensao na fibra e na
matriz igual a zero. No estagio Il se inicia o fissuramento da matriz, onde o deslizamento na
interface fibra-matriz ocorre até um limite de descolamento controlado pelas “Ilhas de
Fixacao”. Neste estagio ndo foi transferida tenséo para a fibra, estando a mesma distribuida na
matriz. Também ndo ocorreu separacao das faces da matriz. No estagio 11 uma pequena tenséo
de tracdo, consideravelmente menor que o limite de elasticidade a tracdo da fibra, é aplicada
fazendo com que as faces da trinca se movam. O estagio IV apresenta a situagdo quando a
tensdo desenvolvida na fibra € menor do que seu limite de elasticidade. Ja, no estagio V, ocorre
0 aumento da tensdo desenvolvida na fibra e, consequentemente a ultrapassagem do seu limite
de elasticidade, provocando o inicio do “empescogamento” (estricgdo) na fibra. Por fim, no
estdgio VI, com o aumento da carga aplicada ocorre uma maior abertura de fissura e,
consequentemente, maior estreitamento da secdo transversal da fibra que, por conseguinte,
causa uma diminuicdo da forca de tracdo que a fibra pode suportar. Posteriormente ao estagio

VI, com 0 aumento do carregamento ocorre a fratura total do compadsito.
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As fibras metélicas habitualmente empregadas na construcdo civil e na industria de
refratarios possuem uma infinidade de combinagdes geométricas. Podem ser encontradas em
varios diametros, comprimentos, formas (lisas, onduladas, lisas com ganchos nas extremidades,
e com secdo circular ou retangular) e em diferentes tipos de aco.

De acordo com Migliorini (2011) as fibras metélicas usualmente possuem comprimento
entre 12,7 e 63,5 mm. As fibras com secéo circular possuem didmetros entre 0,25 e 0,75 mm.
As fibras com secdo retangular possuem espessura na faixa de 0,15 e 0,4 mm e largura de 0,25
a 0,9 mm. Mehta e Monteiro (2008) relatam que o fator de forma das fibras deve ser menor que
100, pois para valores superiores é muito dificil de obter uma mistura uniforme, afetando a
trabalhabilidade do material.

O percentual 6timo de fibras de aco para um composito ndo esta totalmente definido,
pois € dependente do tipo de matriz e de aplicacdo. Miloud (2004) estudou a influéncia que as
fibras de aco exercem no concreto refratério e aplicou as porcentagens de 2%, 4%, 5%, 6% e
8% de fibras de ago (em massa). Toledo Filho et al. (2007) realizaram ensaios fisicos e
mecénicos em amostras de concreto refratario utilizando teores de 2%, 4% e 6% de fibras de
aco. Pasa (2007) afirma que as fibras de aco devem ser adicionadas com 1% em volume.
Stochero (2015) realizou um estudo da influéncia das fibras de aco em tijolos refratérios e
aplicou teores de 3%, 6% e 9 % de fibras de aco (em volume). A literatura da area ndo define
limites para que se possa considerar um volume de fibras elevado ou baixo, sendo este
dependente das condicBes da matriz e da aplicacéo.

Ensaios experimentais realizados por I-Kho e Ven-Nen (1992) indicam que a adi¢do de
fibras de aco em refratarios aumenta sua estabilidade a altas temperaturas e sua resisténcia
mecanica. Os autores também relatam que o reforco com fibras de aco resistente a corroséo
aumenta a vida util de servico dos refratarios, produzindo como resultado maior produtividade
dos fornos e equipamentos de alta temperatura.

Vekinis, Sofianopoulos e Tomlinson (1997) pesquisaram 0 comportamento de
refratarios com matriz ceramica de alumina com a adi¢do de microfibras de niquel. Em alguns
testes a incorporagdo direta de fibras de niquel na matriz ndo foi bem-sucedida devido a
incompatibilidade da expansdo térmica dos materiais, causando fissuras e consequentemente
uma estrutura menos densa. A expansao térmica da alumina e do niquel e diferente e, por isso,
causam severas tensdes no composito. Para solucionar este problema foi utilizado um método
de reducdo in situ das fibras de niquel por sinterizacdo numa atmosfera de Ar/4% Ho..
Introduzindo as fibras apds este processo eliminou-se a maioria dos problemas. Neste caso, as

microfibras de niquel atuaram na matriz ceramica, aumentando a energia de dissipacdo durante
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a fratura de 15 J/m2 para a matriz sem fibras para 876 J/m?2 para o compdsito com 24% de fibras,
em volume, resultando em uma propagacao de fissuras muito estavel.

Botero et al. (2009) pesquisaram os efeitos das fibras de aco nas propriedades de
ceramicas de argila vermelha, tendo sido utilizadas fibras em aco baixo carbono e inoxidavel,
com diferentes comprimentos (7, 10 e 15 mm) e didmetros (0,130, 0,230 e 0,750 mm),
totalizando nove tipos de fibras de aco, sendo o percentual de 2% (em peso) para todas as
misturas.

Os resultados de resisténcia a flexdo mostraram maior ductilidade para os compdsitos
com fibras de aco, mas, em compensacao, menor tensao de ruptura. A menor tenséo de ruptura
dos compositos com fibras de aco é justificada porque, ao sinterizar as ceramicas a temperatura
de 1000° C, forma-se corrosdo na superficie das fibras, a qual exerce pressdo sobre a matriz
ceramica gerando tensdes e, em alguns casos, causando fissuras na matriz. Desta maneira, 0
desempenho mecénico do composito é afetado. Também sdo apresentados os resultados de
absorcdo de agua, os quais aumentaram com a adi¢do das fibras de aco devido a um eventual
trincamento da matriz ceramica causado pela corroséo das fibras. E importante salientar que as
fibras de aco de baixo carbono formaram mais corrosdo que as fibras de aco inoxidavel, sendo
que nessas Ultimas ocorre a formacéo de pequenas quantidades de corrosao.

No trabalho de Cailleux, Cutard e Bernhart (2002), foi analisado o comportamento de
arrancamento das fibras de aco inoxidavel a partir de uma matriz ceramica refrataria. O estudo
foi realizado por meio de testes de arrancamento, tendo por objetivo avaliar o comportamento
de transferéncias de tensGes através das fibras, através de observac@es na interface fibra-matriz
por microscopia eletrénica de varredura. Os resultados mostram que existe grande influéncia
da temperatura de fabricacdo sobre a ancoragem das fibras e, consequentemente, no
comportamento mecanico do composito. Esses resultados sdo justificados pelos grandes niveis
de tensdo que aparecem perto da interface fibra/matriz como consequéncia da
incompatibilidade de expansdo térmica entre os componentes, resultando em microtrincas na
interface. Este mecanismo ocorre durante o processo de resfriamento do ciclo térmico em uma
temperatura de transi¢do, que depende da méaxima temperatura do ciclo.

Garcez (2005) analisou o comportamento de concretos refor¢cados com fibras de aco
submetidos a cargas de impactos e constatou que a incorporacéo de fibras de ago ndo consegue
retardar o aparecimento da primeira fissura, mas aumenta significativamente a tenacidade dos
compositos. O autor relata que o emprego de fibras é viavel e eficiente quando utilizadas para

0 incremento da resisténcia ao impacto.
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Almeida (2009) relata que a indUstria petroquimica vem buscando materiais refratarios
com maior vida 0til, com o objetivo de aumentar o tempo transcorrido entre duas interrupcées
consecutivas para manutencdo. Por esse motivo, realizou uma pesquisa que consistiu na
caracterizacdo experimental de concretos refratarios densos reforcados com fibras de aco.
Foram adicionadas frac6es volumétricas de fibras de 0,60%, 1,20% e 1,80%. Os resultados de
choque térmico indicam que no primeiro ciclo os concretos refratarios com fibras tornaram as
larguras médias das fissuras, respectivamente, 67%, 20% e 11% menores que 0 concreto sem
fibras. Apos dez ciclos, as respectivas reducdes foram 56%, 20% e 20%, e, depois de vinte
ciclos de choque térmico, as reducdes foram de 43%, 15% e 16%, respectivamente.

Em recente trabalho de Stochero (2015) foi estudada a influéncia das fibras de ago
(teores volumétricos de 3%, 6% e 9%) sobre o comportamento de ceramicas refratarias sob
solicitacbes mecanicas e termomecanicas. Os resultados mostram que ndo houve diferenca
significativa entre a resisténcia mecanica, porém foi constatado aumento significativo na
ductilidade do material com 9% de fibra. No que diz respeito a resisténcia ao choque térmico,
as ceramicas com fibras apresentaram-se altamente ducteis em comparagdo as ceramicas sem
fibras, e as misturas que apresentaram melhor desempenho foram as ceramicas com 6% e 9%
de fibras.

Em relagdo a resisténcia mecénica, a inclusdo de fibras em matrizes ceramicas pode
atuar de forma negativa, porque a presenca das mesmas pode causar pequenos defeitos na
microestrutura do material, deixando-a predisposta ao principio de fissuras quando solicitada

por tensdes. Esses defeitos, muitas vezes, causam menor resisténcia da primeira fissura.

2.5 Microfibras Ceramicas

As microfibras ceramicas sdo materiais refratarios compostos essencialmente de silica
e alumina de alta pureza, produzidas em um forno de arco elétrico, podendo ter a adigédo de
outros elementos, como zirconia (15%), que Ihe confere maior estabilidade térmica a altas
temperaturas, além de elementos residuais como Oxidos de ferros, célcio e magnésio
(REZENDE; MEDEIRQOS, 1983).

As microfibras ceramicas combinam a refratariedade da silica e da alumina com a baixa
condutividade térmica e baixa capacidade de armazenamento de calor que a forma fibrosa
proporciona: essas caracteristicas, quando unidas, alcangcam boas propriedades térmicas
(REZENDE; MEDEIROS, 1983).
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Além das caracteristicas citadas, também se destacam as seguintes propriedades: baixa
condutividade térmica, excelente estabilidade térmica, tima resisténcia ao choque térmico, boa
resisténcia a tracdo e boa absorcao sonora (UNIFRAX, 2016).

Devido as caracteristicas citadas, as microfibras ceramicas podem ser empregadas como
material isolante e refratrio para altas temperaturas, em sistemas de protecdo contra incéndio,
juntas de expansdo em fornalhas de alta temperatura, vagonetas de forno, isolamento térmico e
acustico, entre outros (NUTEC IBAR, 2016).

2.5.1 Aplicag0es das Microfibras Ceramicas

As microfibras ceramicas podem ser utilizadas como reforco em materiais compositos,
bem como serem transformadas nas mais variadas formas, dentre elas: flocos, mantas, placas,
entre outras (NUTEC IBAR, 2016).

As microfibras ceramicas sdo produzidos pela fusdo de silica e alumina de alta pureza
em um moderno forno de arco elétrico. Sdo excepcionalmente limpos e consistentes em
qualidade e textura. As microfibras sdo dispersas com fibras longas e flexiveis, com
propriedades refratarias e isentos de amianto. Suas principais aplicacfes sdo em juntas de
expansdo em fornalhas de alta temperatura (NUTEC IBAR, 2016). A Figura 8 (a) ilustra a

forma dos materiais.

Figura 8 - (a) Microfibras ceramicas, (b) mantas de microfibras ceramicas e (c) placas de

microfibras ceramicas

Fonte: Nutec Ibar (2016)

A manta é composta de fibras flexiveis entrelacadas. S&o fabricadas por um processo
que proporciona uma manta resistente, leve, duravel e com alto coeficiente de isolamento

térmico. As mantas de microfibras ceramicas possuem aplicacfes em diversos ramos, como:
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refinarias e petroquimicas, siderurgia, inddstria ceramica, geracdo de energia elétrica (NUTEC
IBAR, 2016). A Figura 8 (b) apresenta a forma das mantas.

As placas possuem a caracteristica de serem isolantes. S&o obtidas a partir da mistura
de microfibras ceramicas, especialmente tratadas com ligantes e aditivos quimicos. S&o
conformadas pelo processo de moldagem a vacuo e estabilizadas por secagem controlada.
Possuem como principais aplicacdes: revestimento isolante de paredes, tetos, portas, chaminés,
fornalhas industriais, camaras de combustdo de caldeiras e aquecedores, entre outras (NUTEC

IBAR, 2016). A Figura 8 (c) mostra a geometria dessas placas.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para a fabricacdo dos corpos de prova foi realizada a substituicdo da argila caulim pela

SCA na porcentagem de 20%, e microfibras ceramicas (MC) na porcentagem de 20% ou fibras

de aco (FA) nas porcentagens de 1,9%, 3,8% ou 5,6%, em volume. A Figura 9 apresenta

resumidamente os procedimentos adotados para o desenvolvimento da pesquisa.

Figura 9 - Fluxograma do procedimento experimental
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3.1 Matérias-Primas

As mateérias-primas utilizadas nesta pesquisa foram: argila caulim, silica da casca de

arroz (SCA), microfibras ceramicas e fibras de aco.

3.1.1 Argila Caulim

A argila caulim (Figura 10) é procedente de Vargem Grande do Sul/SP, préxima ao sul
de Minas Gerais, adquirida junto a empresa Helager Industria e Comércio Ltda.

A escolha dessa argila foi devido ao baixo teor de 6xido de ferro, que a torna apropriada
para ser empregada em materiais refratarios e também por ser uma argila de baixo custo. O
baixo teor de Fe>O3 (<3%) caracteriza a matéria-prima como sendo de cor clara ap6s a queima
(MEDEIROS et al., 2016).

Figura 10 - Argila caulim

Fonte: Proprio autor

A composicao quimica da argila caulim foi obtida pelo método de espectrometria de
fluorescéncia de raios X. Foi realizada pela Helager Industria e Comércio Ltda e o resultado
esta apresentado na Tabela 5.
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Tabela 5 - Composicao quimica da argila caulim

Elemento Porcentagem em massa

SiO2 57,83

Al203 27,52

Fe203 2,25

TiO; 0,38

CaO 0,13

MgO 0,36

Na.O < 0,001

K20 1,87

MnO <0,01

Fonte: Helager IndUstria e Comércio Ltda.

3.1.2 Silica da Casca de Arroz

A SCA (Figura 11) foi doada pela empresa Silica Verde do Arroz Ltda., do Grupo
Pilleco Nobre.

Figura 11 - Silica da casca de arroz
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A silica da casca de arroz (SCA) é gerada a partir da queima da casca de arroz para
producdo de energia em uma Usina Termoelétrica. A combustdo da casca de arroz é realizada
em leito fluidizado com controle de temperatura (abaixo de 780° C), o que permite a extracdo
da silica com estrutura predominantemente amorfa. A composi¢cdo da SCA foi encontrada pela

empresa Silica Verde do Arroz e esta apresentada na Tabela 6.

Tabela 6 - Composi¢do quimica da silica da casca de arroz

Elemento Porcentagem em massa
SiOz 91,480
CaO 0,360
MgO 0,320
Fe203 0,050

Al;0O3 ND*
K20 1,400
TiO, 0,003
MnO 0,320
SOs3 0,150
P20s 0,450

Perda ao fogo 3,500

Fonte: SVA — Silica Verde do Arroz Ltda

A Tabela 6 mostra claramente que a SCA possui teor elevado de pureza, alcan¢ando o
valor de 91,48% de SiO> e baixo teor de impurezas. 1sso mostra que seu emprego € viavel do

ponto de vista técnico para a producéo de ceramicos refratarios.

3.1.3 Microfibras Ceramicas

As microfibras ceramicas (Figura 12) foram doados pela empresa Nutec Ibar, localizada
na cidade de Po4, Estado de S&o Paulo.
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Figura 12 - Microfibras cerdmicas

Fonte: Proprio autor

Antes do uso, as microfibras cerdmicas foram “desfiadas” com o objetivo de alcangar
uma melhor dispersdo na massa ceramica. Buscou-se deixar as microfibras com um didmetro
médio de 15 mm.

A composicdo quimica das microfibras cerdmicas foi encontrada pela empresa Nutec
Ibar e esté apresentada na Tabela 7.

Tabela 7 - Composicéo quimica das microfibras ceramicas

Elemento Porcentagem em massa
Al>O3 54,0
SiO2 46,0
Fe203 0,2
TiO> 0,2

Fonte: Nutec Ibar

3.1.4 Fibras de Aco

As fibras de ago (Figura 13) foram fabricadas pela empresa Astra Fibras Metalicas,
localizada na cidade de Itatiba, Estado de S&o Paulo. As mesmas sao produzidas com ago inox
AISI 310, pelo processo de trefilacédo a frio.
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Figura 13 - Fibras de aco inox

Fonte: Proprio autor

A composicdo quimica das fibras de aco foi encontrada pela empresa Astra Fibras
Metalicas e estd apresentada na Tabela 8.

Tabela 8 - Composicao quimica fibra de aco inox

Elemento %

C 0,036

Fe 61,97

Si 0,360
Mn 1,490
0,030

0,037

Cr 17,00

Ni 19,08

Fonte: Astra Fibras Metalicas
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A Tabela 9 mostra as caracteristicas geométricas, bem como a resisténcia a tragéo e o
ponto de fus&o das fibras de aco. O formato escolhido para as fibras de aco foi 0 ondulado, pois
a geometria ondulada melhora as condicdes de aderéncia com a matriz. A geometria com

gancho nas pontas também foi avaliada, mas descartada por dificultar o processo de mistura.

Tabela 9 - Caracteristicas da fibra de aco

Caracteristicas Fibra de acgo
Comprimento (mm) 12,0
Diametro (mm) 0,5
Fator de forma (1/d) 24,0
Resisténcia a tracao a 870° C (MPa) 152
Faixa do ponto de fusdo (°C) 1400 - 1550

Fonte: Astra Fibras Metalicas

3.2 Caracterizacdo das Matérias-Primas

As matérias-primas foram caracterizadas quanto a granulometria e sua mineralogia.

3.2.1 Granulometria das Matérias-Primas

O ensaio de granulometria para a argila caulim foi realizado por peneiramento e
sedimentacdo conforme a NBR 7181 (1984), no Laboratério de Solos da UNIPAMPA, Campus
Alegrete.

Para a SCA foi realizado o ensaio de granulometria a laser no Laboratorio de Fisica da
UNIPAMPA, Campus Bagé. Para a argila caulim, ndo foi possivel determinar a granulometria
pela técnica a laser porque ela € muito fina, o que atrapalha a dispersao das particulas.

A Figura 14 mostra os resultados dos ensaios através das curvas granulométricas da
argila caulim e da SCA utilizadas. Observa-se que argila caulim apresentou um diametro medio
das particulas de 0,01 um, enquanto que a SCA exibiu um diametro médio das particulas de
13,53 um.



48

Figura 14 - Curva granulométrica da argila caulim e da SCA
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Fonte: Sobrosa (2014)

3.2.2 Mineralogia das Matérias-Primas

O método de difracdo de raios X (XRD) foi empregado para a analise da mineralogia da
argila caulim, SCA e para as misturas, antes e apds a queima. A andlise de XRD para a SCA
teve o objetivo de avaliar se sua estrutura é predominantemente amorfa.

O equipamento utilizado foi um difratbmetro 626 marca Rigaku modelo Ultima IV com
geometria Bragg Brentano, que encontra-se no Laboratorio de Fisica da UNIPAMPA, Campus

Bagé. A Figura 15 ilustra o equipamento utilizado.

Figura 15 - Difratdmetro de raios X

Fonte: Proprio autor
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3.3 Fabricacéo dos Corpos de Prova

A metodologia empregada para a execucdo desta pesquisa consiste em quatro etapas

principais:

v Etapa 1: Preparacdo e caracteriza¢do das matérias-primas;

v Etapa 2: Preparacdo dos corpos de prova, com substitui¢do da argila caulim, em
volume, por 20% de SCA, 20% de microfibras ceramicas e 1,9%, 3,8% e 5,6%
de fibras de aco;

v Etapa 3: Execucdo dos ensaios fisicos, mecanicos e térmico;

v Etapa 4: Analises no MEV.

De forma a cumprir com os objetivos proposto no trabalho, foi realizado um programa

experimental composto pelos ensaios mostrados na Figura 9.
Foram realizadas seis formulagdes de ceramica refrataria, que estdo apresentadas na

Tabela 10 de acordo com sua nomenclatura.

Tabela 10 - Nomenclatura das ceramicas refratarias

Nomenclatura Ceramica Refrataria
AC 100% de argila caulim
0 : : 0 -
20Si 80% de argila caulim e 20% de silica

(Ceramica de Referéncia)
60% de argila caulim, 20% de silica e 20%

20Si20MC X . o
de microfibra ceramica
. 78,1% de argila caulim, 20% de silica e
20SIL.9FA 1,9% de fibras de aco
. 76,2% de argila caulim, 20% de silica e
20S13.8FA 3,8% de fibras de aco
20Si5.6EA 74,4% de argila caulim, 20% de silica e

5,6% de fibras de aco

Fonte: Proprio autor

O teor de SCA foi determinado com base na pesquisa realizada por (Sobrosa et al.
(2017), o qual relata que a mistura com 20% de SCA apresenta melhor resisténcia mecéanica
dentre as misturas com 5%, 10% e 20%, devido ao melhor empacotamento de particulas.

As microfibras ceramicas foram utilizadas com o intuito de aumentar o teor de alumina

na mistura e melhorar a condutividade térmica e a resisténcia ao choque térmico dos materiais
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desenvolvidos. O teor de microfibras foi definido aleatoriamente, pois ndo foram encontrados
trabalhos publicados com o emprego desse material para tal finalidade.

Em relacdo aos teores volumetricos das fibras de aco, estes foram definidos a partir da
analise dos resultados de Nunes, (2014) e Stochero, (2015). Nunes, (2014) relata que, com 1%
de fibra, a cerdmica néo resultou em comportamento ddctil, pois o volume de fibras € baixo. J&
Stochero (2015) descreve que, mesmo com maiores teores de fibras, a cerdmica ndo atingiu o
comportamento ductil, pois a fibra utilizada, além de ser curta, € reta, 0 que ndo permite uma
boa ancoragem.

Os teores de fibras de aco (FAs) empregados no presente trabalho foram baseados nos
indices de reforco (Equacéo 2) do trabalho de Stochero (2015). O procedimento esta explicado

na sequéncia de equacdes.

» Equagdo 2: Ir = Vf x Ff
= Fator de forma das FAs utilizadas no presente trabalho (Ff nunes): 24
=  Fator de forma das FAs utilizadas por Stochero (2015) (Ff stochero): 15

= Calculo do volume de fibras para a primeira mistura;
Volume de FAs utilizadas por Stochero (2015), mistura 1 (V1 stochero): 3%
Calculando o indice de reforco de Stochero (2015) para mistura 1 (Ir1 stochero):
Ir1 stochero = V1 stochero X Ff stochero
Ir1 stochero = 3% X 15
Ir1 stochero = 45%
Como deseja-se utilizar o mesmo indice de refor¢o de Stochero (2015), considera-se:
Ir1 stochero = 111 Nunes
Calculando o volume equivalente das FAs utilizadas no presente trabalho (V1 nunes):
Ir1 Nunes = V1L nunes X FF1 nunes, SUDStituindo os valores;
45% = V1 nunes X 24
V1 nunes = 1,9%

= Seguindo as mesmas etapas anteriores para o calculo do volume de fibras para a
segunda mistura;

Volume de FAs utilizadas por Stochero (2015), mistura 2 (V2 stochero): 6%

Calculando o indice de reforco de Stochero (2015) para mistura 2 (Ir2 stochero):
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Ir2 stochero = V2 stochero X Ff stochero
Ir2 stochero = 6% X 15 = 90%
Considerando:
Ir2 stochero = 112 Nunes;
Volume equivalente das FAs utilizadas no presente trabalho (Vf2 unes):
112 Nunes = V2 nunes X Ff2 nunes, SUDStItuindo os valores;
90% = V12 unes X 24
V12 nunes = 3,8%

= Seguindo as mesmas etapas anteriores para o calculo do volume de fibras para a
terceira mistura;
Volume de FAs utilizadas por Stochero (2015), mistura 3 (V3 stochero): 9%
Calculando o indice de reforco de Stochero (2015) para mistura 3 (I3 stochero):
I3 stochero = V3 stochero X Ff stochero
I3 stochero = 9% X 15 = 135%
Considerando:
I3 stochero = 113 Nunes;
Volume equivalente das FAs utilizadas no presente trabalho (Vf3 nunes):
Ir3 Nunes = V3 nunes X Ff3 nunes, SUDStituindo os valores;
135% = V13 nunes X 24
V13 nunes = 5,6%

3.3.1 Formulagéo das Massas Ceramicas

Primeiramente, as matérias-primas foram secas em estufa na temperatura de 110° C, por
24 horas, com o intuito de eliminar toda a umidade das mesmas.

Posteriormente, a argila e a silica foram misturadas dentro da cuba do misturador
planetario, sendo, em seguida, adicionadas as fibras e a 4gua, respectivamente.

O teor de umidade foi determinado através de pré-testes realizados com a adi¢do de 10%
e 12% de agua. De acordo com a aparéncia e a trabalhabilidade ao manusear os corpos de prova
antes da queima, constatou-se que a umidade de 12% ¢ a ideal para uma pressao de compactagéo
de 20 MPa.

A Figura 16 apresenta a sequéncia de mistura da matéria-prima.
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Figura 16 - Etapas da mistura das matérias-primas: (a) argila, fibras de aco e silica antes da
mistura; (b) mistura de argila e silica; (c) mistura da argila, silica, e fibras de aco e; e (d)

mistura final

Fonte: Proprio autor

3.3.2 Prensagem dos Corpos de Prova

Os corpos de prova foram moldados em duas geometrias. Um com geometria de prisma
retangular e outro com geometria de placas quadradas. O primeiro formato é necessario para
utilizar nos ensaios fisicos, mecéanicos e térmico, e o segundo, para o ensaio de condutividade
térmica.

A compactacgdo dos corpos de prova em forma de prismas retangulares foi realizada com
uma matriz de aco macho-fémea, que possui capacidade de produzir trés corpos de prova para
cada prensagem. Cada cavidade da matriz tem dimensdes de 150 mm de comprimento, 30 mm

de largura e 50 mm de profundidade, conforme a Figura 17 (a).
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Figura 17 - (a) Matriz para CPs prisméticos e (b) Matriz para CPs de placas

Fonte: Proprio autor

Para a prensagem dos corpos de prova prismaticos, foi utilizada uma prensa EMIC com
capacidade de carga de 200 kN (Figura 18 (a)). As massas ceramicas foram submetidas a

compactacao por prensagem uniaxial com acdo Unica do travesséo.

Figura 18 - (a) Prensa EMIC (200 kN) e (b) Prensa EMIC (1,5 MN)

Fonte: Proprio autor
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A compactacdo dos corpos de prova com formato de placas quadradas foi realizada em
uma matriz de aco macho-fémea, com capacidade de moldar um corpo de prova por prensagem.
A cavidade possui geometria quadrada com lados de 160 mm e altura de 50,8 mm, conforme a
Figura 17 (b).

O procedimento realizado para moldar as placas quadradas foi dividido em dois
estagios. O primeiro estdgio foi realizado na prensa EMIC, com capacidade de carga de 200
kN, até atingir a forca de 150 kN, com o objetivo de compactar a massa ceramica para reduzir
0 espaco ocupado dentro da matriz e, posteriormente, ser aplicado o restante da carga em outra
prensa EMIC, com capacidade de carga de 1,5 MN, conforme a Figura 18 (b).

O fator limitante de usar apenas uma prensa € que o0 equipamento de maior capacidade
de forca oferece um curso limitado, de apenas 25 mm.

Para a definicdo da pressdo de compactacdo adotada levou-se em consideracdo a
producéo dos corpos de prova prismaticos retangulares, onde foi necesséria a utilizacdo da
prensa que fornece maior curso do travesséo, no caso, a prensa EMIC com capacidade de 200
KN. Por esse motivo, a pressdo de compactacdo escolhida foi de 20 MPa, o que corresponde a
uma carga de 180 kN distribuidos em duas cavidades do molde. A forca correspondente a
pressdo de compactacao de 20 MPa para a moldagem dos corpos de prova em forma de placas
quadradas foi de 512 kN.

Sousa (2008) e Custodio et al. (2012) relatam a utilizacdo de diferentes pressdes de
compactacao, entre 15 MPa e 35 MPa, e concluem gue, com a pressdo de compactacdo de 20
MPa, ja é possivel obter um material denso, através da diminuicdo de volumes dos poros pelo
deslizamento e reordenacdo das particulas. Kleebe et al. (2001) também descrevem a utilizacdo
de uma pressao de compactacdo de 20 MPa alcancando resultados satisfatérios.

A velocidade adotada nas etapas de compactacdo foi de 0,2 mm/minutos, tendo sido
encerrado o processo quando a pressao de compactacédo atingiu 20MPa.

O procedimento de moldagem dos corpos de prova foi realizado no laboratério de
Engenharia Civil da UNIPAMPA, Campus Alegrete, em temperatura ambiente. Para cada
mistura, foram moldados 35 corpos de prova com forma de prisma retangular, totalizando cerca
de 210 corpos de prova. Para as placas quadradas foram moldados trés corpos de prova para

cada mistura, totalizando 18.
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3.3.3 Extracéo dos Corpos de Prova

Apds a etapa de compactacdo dos corpos de prova, foi preciso realizar o processo de
extracdo dos mesmos. Primeiramente a “matriz fémea” foi suspensa nas suas laterais e, em
seguida, a “matriz macho” foi movimentada por meio do travessdo da maquina, procedendo
entdo a extra¢do dos corpos de prova.

Vale salientar que foi necessario colocar um material que absorvesse o impacto dos
corpos de prova quando estes caiam do molde, de modo a preservar a integridade dos mesmos.

A Figura 19 demonstra este procedimento.

Figura 19 - Extracdo dos corpos de prova: (a) CPs dentro da matriz e (b) CPs ja extraidos

i

Fonte: Préprio autor

3.3.4 Secagem dos Corpos de Prova

Ap0s a prensagem, os corpos de prova foram medidos, identificados e alocados em uma
camera climatica desligada (Figura 20), para evitar a perda de umidade acelerada. Durante o
processo de secagem inicial, mediram-se as dimensfes dos corpos de prova durante os sete
primeiros dias, para controlar a perda de umidade e a retracdo linear.
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Figura 20 - Camera climética

Fonte: Proprio autor

Ap0s a secagem inicial (sete dias), os corpos de prova foram colocados em uma estufa
na temperatura de 110° C + 10° C pelo periodo de 48 horas (Figura 21), com o objetivo de

eliminar toda a agua utilizada no processo de fabricagéo.

Figura 21 - Corpos de prova dentro da estufa

Fonte: Proprio autor
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3.3.5 Sinterizagéo dos Corpos de Prova

Depois de prensados e secos, 0s corpos de prova foram sinterizados em temperatura de
1300° C. Foi escolhida esta temperatura com base nos trabalhos de Stochero (2015) e Sobrosa
etal. (2017), que recomendam esta temperatura para se obter menor porosidade e maior médulo
de ruptura, assim como elevado grau de mulitizagdo do material.

Utilizou-se uma rampa de aquecimento com trés patamares, conforme a Figura 22. O
primeiro patamar com aquecimento de 5° C/minuto até a temperatura de 150° C, onde
permaneceu por 10 minutos para eliminagdo da umidade superficial: segundo patamar com
aquecimento de 3° C/minuto até a temperatura de 500° C, onde permaneceu por mais 10 minutos
para eliminacdo dos gases originarios da combustdo e reacdes quimicas do material: e,
posteriormente, no terceiro patamar com uma taxa de aquecimento de 5° C/minuto até a
temperatura de 1300° C, onde permaneceu por 30 minutos. O resfriamento foi realizado de
forma natural dentro do forno apds seu desligamento.

Figura 22 - Rampa de aquecimento do processo de sinterizacdo
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Fonte: Proprio autor

Para a queima utilizou-se um forno simulador de queima para ceramica, da marca Inti,
modelo FRQ 1300/3 (Figura 23), com limite de temperatura de 1350° C. O forno esta localizado
no Laboratorio de Quimica da UNIPAMPA, Campus Alegrete.
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Figura 23 - Forno simulador de queima para ceramica

Fonte: Proprio autor

Devido ao limite de espaco fisico do interior do forno, foram sinterizados 10 corpos de
prova com forma prismatica por vez. Quando foram queimadas as placas quadradas, foi
sinterizada apenas uma por vez. Em virtude da retracdo linear de queima, as dimensdes tipicas

dos corpos de prova apds a sinterizacdo sdo apresentadas na Figura 24.

Figura 24 - Dimensdes tipicas dos corpos de prova apds a sinterizagdo: (a) prisma retangular e
(b) placas quadradas
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Fonte: Préprio autor
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3.4 Caracterizacgdes dos Corpos de Prova

Para a caracterizacdo dos corpos de prova foram realizados ensaios fisicos, mecanicos
e térmico. Para cada tipo de analise, foram ensaiados trés corpos de prova para cada mistura,
com excecdo da retracdo linear de queima e variagdo de massa, que foram avaliadas com a

média de dez corpos de prova.
3.5 Andlise Fisica

Para avaliar as propriedades fisicas das ceramicas refratarias, os corpos de prova
refratarios foram submetidos aos ensaios de porosidade aparente (PA), absorcdo de dgua (AA),
densidade de massa (DM), retracdo linear de queima (RLQ), variacdo de massa (VM) e

condutividade térmica (CT).
3.5.1 Densidade de Massa

Realizou-se o0 ensaio de acordo com a NBR 5017 (2015), que define a densidade de
massa como sendo o resultado entre a relagdo da massa de material seco de um corpo de prova

por seu volume de massa, e é dada pela Equacao (3).

MS
DM = M X,Oll'q (3)

Onde:

DM — Densidade de massa aparente (g/cm?®);
MS — Massa do corpo de prova seco (g);

ME — Massa do corpo de prova encharcado (g);
MI — Massa do corpo de prova imerso (Q);

piiq — Densidade do liquido de imerséo (g/cm?).
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3.5.2 Porosidade Aparente

A porosidade aparente indica a porcentagem entre o volume de poros abertos do corpo
de prova em relacdo ao seu volume total e foi calculada conforme a NBR 5017 (2015) pela

Equacdo (4).

PA = (ME— MS)
(ME —MI)

x 100 (4)

Onde:

PA — Porosidade aparente (%);

ME — Massa do corpo de prova encharcado (g);
MS — Massa do corpo de prova seco (Q);

MI — Massa do corpo de prova imerso (g).

3.5.3 Absorcéo de Agua

Para 0 ensaio de absorcao de agua foi realizado o procedimento descrito pela NBR 5017
(2015), mas a equacéo usada para determinar essa propriedade foi a mesma utilizada por Demir
(2008) (Equacéo 5).

_ (MU-MS)

AA x 100 (5)

Onde:
AA — Absorcdo de Agua (%);
MU — Massa do corpo de prova saturado (Q);

MS — Massa do corpo de prova seco (g).

Para realizar o ensaio de densidade de massa, porosidade aparente e absor¢do de agua,
foram utilizados uma estufa para eliminar toda a umidade dos corpos de prova, uma bomba de
vacuo, um dessecador, dois béqueres, uma balanca com precisdo de 0,01 g e uma balanca

hidrostatica. Conforme é exibido na Figura 25.
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Figura 25 - Equipamentos utilizados para os ensaios de porosidade aparente, absorcéo de 4gua
e densidade de massa

Fonte: Proprio autor

3.5.4 Retragéo Linear de Queima e Variagéo de Massa

Foram investigadas a retracdo linear e a variagdo de massa ocasionadas pela perda de
agua e materia organica existente nos corpos de prova. Essa avaliagcdo ocorreu apos a etapa de
sinterizacao.

A retracdo linear foi calculada através da Equacédo (6).

Co—Cy

RLQ (%) = =L x 100 (6)

Onde:
RLQ — Retracéo linear de queima (%);
Co — Comprimento inicial (mm);

Ct— Comprimento final (mm).
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A variacao de massa que também é conhecida por perda de massa ao fogo foi calculada
através da Equacéo (7).

VM (%) = 2=

x 100 (7

Onde:

VM — Variacao de massa (%);
Mo — Massa inicial (g);

Ms — Massa final (g).

3.5.5 Condutividade Térmica

As medidas da condutividade térmica (fator k) foram obtidas através do medidor de
Condutividade Térmica, modelo Fox 200, marca LaserComp, mostrado na Figura 26. A
temperatura para a realizacao dos ensaios foi programada como sendo de 35° C para a placa fria

(inferior) e de 60° C para a placa quente (superior).

Figura 26 - (a) Equipamento medidor de condutividade térmica LaserComp modelo Fox 200 e

(b) corpo de prova dentro do equipamento

Fonte: Proprio autor

A condutividade térmica dos corpos de prova foi calculada (pelo software do

equipamento) através da Equacéo (8):
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N-Q-Ax
AT

K = )

Onde:

K — Condutividade térmica (W/mK);

N — Fator de calibracdo do equipamento (W/m.K.cm);

Q — Fluxo térmico (mV);

Ax — Espessura da amostra (cm);

AT — Diferenca entre a temperatura das placas quente e fria (mV).

Para medir a condutividade térmica do material, o equipamento produz um fluxo de
calor por meio de duas placas, uma aquecida e outra com temperatura resfriada. O fluxo de
energia térmica, por sua vez, passa atraves da peca que esta posicionada entre as placas. J& que
a diferenca de temperatura entre as duas placas € conhecida, encontra-se o fluxo térmico que
atravessa a peca. De posse do fluxo térmico, da espessura da amostra e varia¢do de temperatura,
encontra-se a condutividade térmica do material.

Este ensaio foi realizado no Laboratério de Mecéanica Aplicada na UNIPAMPA,
Campus Alegrete. O método é realizado conforme a norma ASTM C518.

Os corpos de prova utilizados para este procedimento possuem dimens6es aproximadas

de 150 mm x 150 mm x 20 mm, conforme a Figura 24 (b).

3.6 Ensaios Mecanicos

Para avaliar as propriedades mecanicas das ceramicas refratarias, 0os corpos de prova

foram submetidos ao ensaio de resisténcia a compressao e tracao na flexdo em trés pontos.

3.6.1 Resisténcia a Compressao

O ensaio de resisténcia a compressdo a temperatura ambiente foi realizado conforme as
orientacGes da NBR 10059-2 (2014).

Executou-se o procedimento no Laboratério de Engenharia Civil da UNIPAMPA,
Campus Alegrete, em uma prensa da marca EMIC com capacidade de carga de 200 KN. A
velocidade empregada no ensaio foi de 0,2 mm/minuto. A Figura 27 apresenta a instrumentacéo

do ensaio.



Figura 27 — Arranjo experimental do ensaio de resisténcia & compressdo
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Fonte: Proprio autor

Neste experimento foi necessario realizar o corte dos corpos de prova para que estes

ficassem nas dimensdes requeridas pelo equipamento de ensaio. As dimensGes dos mesmos

estdo mostradas na Figura 28. Foram ensaiados trés corpos de prova para cada mistura.

Figura 28 - Dimens@es dos corpos de prova para o0 ensaio de compressao (mm)
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Fonte: Proprio autor

E importante salientar que os corpos de prova foram recobertos em suas faces com cola

Epdxi Sikadur 32 e prensados com placas de vidro, com o objetivo de evitar pequenas

irregularidades nas superficies, garantindo, assim, uma distribuicdo uniforme das tensdes

quando as faces fossem comprimidas. Este procedimento esta ilustrado na Figura 29.
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Figura 29 - Capeamento dos corpos de prova para o ensaio de compressdo: (a) CPs com epdxi
(b) prensados com vidro

Fonte: Proprio autor

3.6.2 Resisténcia a Tracdo na Flexdo em Trés Pontos

A resisténcia a tracdo na flexdo foi analisada por testes de flexdo em trés pontos,
seguindo orientacBes da NBR 5014 (2012), e calculada pela Equagé&o (9).

3FL
F = 2a0° ®)

Onde:

of — Resisténcia a flexdo em trés pontos (MPa);
F — Carga atingida no momento da ruptura (N);
L — Distancia entre os apoios (mm);

a — Largura do corpo de prova (mm);

b — Altura do corpo de prova (mm).

Realizou-se o0 ensaio no Laboratério de Mecéanica Aplicada na UNIPAMPA Campus
Alegrete, onde foi utilizada uma méaquina universal da marca Shimadzu, com capacidade de

carga de 5 kN (Figura 30). Neste procedimento adotou-se a velocidade de 0,15 mm/minuto.
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Figura 30 - Equipamento para realizar o ensaio de flexdo em trés pontos

Fonte: Proprio autor

As dimensdes dos corpos de prova utilizados para este ensaio sdo as mesmas da Figura
24 (a). Neste experimento foram ensaiados trés corpos de prova para cada mistura.

Ap0s o ensaio de flexdo, as superficies de fratura dos corpos de prova foram analisadas
no Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV), com o objetivo de analisar os mecanismos de
fratura das amostras. Foi utilizado um equipamento modelo EVO MA10 marca Zeis, localizado
no Laboratorio de Microscopia Eletronica da UNIPAMPA, Campus Alegrete (Figura 31).

Figura 31 - Microscépio eletrénico de varredura (MEV)

Fonte: Proprio autor
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Como os corpos de prova sdo cerdmicos, e consequentemente nao condutores, foi
necessario realizar uma preparacdo das amostras com recobrimento de ouro. Para o
procedimento utilizou-se um equipamento Scancoat Six Sputter Coater no Laboratério de
Microscopia Eletronica da UNIPAMPA, Campus Alegrete, conforme a Figura 32 (a). As
amostras foram previamente preparadas em tamanhos de no maximo 9 mm de didmetro e

posteriormente metalizadas, conforme a Figura 32 (b).

Figura 32 - (a) Metalizadora de amostras e (b) amostras metalizadas

Fonte: Proprio autor

3.6.3 Tenacidade

Conforme o procedimento adotado por Marangon (2011), a Equag&o (10) foi utilizada
para determinar a tenacidade. A area sob a curva foi obtida por integracdo da curva Tensao vs
Deslocamento através do software Origin 8.

T=— (10)

Onde:

T — Tenacidade (KJ/m2);

A — Area sob a curva;

b — Largura da secéo transversal da amostra;

h — Altura da secéo transversal da amostra.
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Calcularam-se as tenacidades para as curvas de compressao e flex&do em trés pontos. Os
deslocamentos foram definidos de acordo com as curvas tipicas apresentadas em cada ensaio
(compressédo e flexdo), com o objetivo de estimar a tenacidade no momento de pico e no
decorrer da deformacdo pds-pico. Os deslocamentos definidos para o calculo de tenacidade
foram:

e Ensaio de compressdo: deslocamento de pico e deslocamentos de 1,5 mm, 2 mm e 3

mm;

e Ensaio de flexdo em trés pontos: deslocamento de pico e deslocamentos de 0,5 mm, 1

mm, 2 mm e 4 mm.
3.7 Ensaio Térmico
3.7.1 Resisténcia ao Choque Térmico

Realizaram-se ensaios de choque térmico com resfriamento em agua, com o objetivo de
avaliar a influéncia da variacao brusca da temperatura nas propriedades mecanicas dos corpos
de prova submetido a ciclos térmicos. Este ensaio seguiu as especificacbes da NBR 13202
(2015).

Os corpos de prova foram submetidos a um aquecimento até a temperatura de 1200° C,
onde permaneceram pelo periodo de 10 minutos.

Apoés esse periodo, os corpos de prova foram imediatamente retirados do forno e
langados em um tanque contendo agua, onde permaneceram por mais 5 minutos.

Em seguida, os corpos de prova foram removidos e, depois de 5 minutos na temperatura
ambiente, levados novamente ao forno para um novo ciclo. Este procedimento se repete até que
0S corpos de prova se partam.

Para o referido ensaio, utilizou-se o0 mesmo forno empregado para a queima dos corpos
de prova e um tanque com agua a temperatura ambiente. As dimens6es dos corpos de prova
para este ensaio sdo as mesmas da Figura 24 (a). Neste experimento foram ensaiados trés corpos
de prova para cada mistura.

A resisténcia ao choque térmico é representada pela Equacéo (11).

RCT = % (11)
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Onde:
RCT — Resisténcia ao choque térmico;
A — NUmero de ciclos para o aparecimento da primeira trinca;

B — Numero de ciclos para a ruptura total da amostra.

3.8 Analise Estatistica

Os valores dos resultados médios dos diferentes procedimentos experimentais
executados no presente trabalho foram analisados através da analise de variancia (ANOVA)
para identificar se haveria diferencas entre as médias dos tratamentos. Toda vez em que a
ANOVA apontou pelo menos uma diferenca entre as médias, aplicou-se o teste Tukey para
comparacdo das médias e, assim, apontar quais sdo as médias significativamente diferentes.
Estes testes estatisticos se complementam com o objetivo de apontar se existem diferencas
significativas entre os resultados das diferentes situacfes. Todas as analises estatisticas estdo

apresentadas no Apéndice 1.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo séo apresentados e discutidos os principais resultados obtidos a partir dos

diversos testes experimentais realizados com as ceramicas refratarias.

4.1 Difragdo de Raios X

A Figura 33 apresenta a analise mineraldgica da SCA indicando uma estrutura
predominantemente amorfa. O pico largo e difuso situado entre 15° ¢ 35° (26) é caracteristico
de um material predominantemente amorfo. Esta caracteristica vem ao encontro dos relatos de
Soltani et al. (2015), que menciona que a presenca de silica amorfa ou cristalina deve-se a forma
de queima da casca de arroz, estando ligada diretamente a temperatura empregada e ao método

de obteng&o da cinza (forno com leito fluidizado, forno rotativo, etc.).

Figura 33 - Espectro de difracdo de raios X da SCA
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Fonte: Proprio autor

A caracterizacdo mineralogica da argila refrataria e suas respectivas substitui¢cdes antes

da sinterizacdo sdo mostradas na Figura 34.
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Figura 34 - Resultados das analises de difraces de raios X antes da sinterizagdo
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De acordo com os difratogramas XRD da Figura 34, todas as misturas séo
predominantemente compostas por quartzo (SiOz) e caulinita (Al2Si2Os(OH)4) associadas a um
pico de montmorilonita ((Na,Ca)o3(Al,Mg)2Si4sO10(OH)2.nH20). O elevado teor de silica nas
misturas € representado pelo quartzo e pela caulinita. A alumina presente nas misturas esta
associada a presenga do mineral caulinita. O pico de montmorilonita deve-se possivelmente aos
elementos quimicos como Ca, Na, Al e Mg presentes na composi¢do quimica das matérias-
primas.

A Figura 35 mostra os resultados das difracfes ap0s o processo de sinterizacdo das
ceramicas. Vale ressaltar que as amostras sdo analisadas na forma de pd, e, por esse motivo, 0s
resultados ndo apresentam nenhuma contribuicdo das fibras de aco na formacao das fases.

Ap6s a sinterizacdo foram identificadas as fases de quartzo (SiO2) e mulita
(3Al203.2Si03) na ceramica AC, e quartzo, mulita e cristobalita (SiO2) nas demais. A presenca
de quartzo apds a sinterizacdo indica que ndao houve total transformacdo dessa fase,
possivelmente porque o tempo ou temperatura ndo foram suficientes.

Mas, a reducdo da intensidade dos picos de quartzo indica que ocorreu parte de sua
dissolucdo na fase liquida, formando a mulita e a cristobalita. A presenca dessas fases (mulita
e cristobalita) j& era esperado, uma vez que no diagrama de fases para o sistema silica-alumina
(Figura 2) a faixa de temperatura que as amostras foram sinterizadas aponta exatamente as fases
presentes naquela faixa de composigéao.

A formacao de mulita deve-se ao fato de que a reacdo ocorrida entre a silica e a alumina
presentes nas misturas atingiu a estequiometria dessa fase cristalina, a qual corresponde a
3Al>,03.2Si0,, como também tem sido relatado por outros autores, Simanjuntak et al. (2013) e
Navarro et al. (2014). De acordo com Sembiring e Simanjuntak (2012), essa reacdo ocorre a
partir de 1000° C, dependendo das caracteristicas das matérias-primas. Ja Sahnoune et al. (2008)
relata que a partir da temperatura de 1150° C principia a formacdo de mulita priméria e, em
seguida, a partir de 1300° C a mulita secundaria comeca a formar-se. Na temperatura de 1450°
C a formagéo de mulita € clara, mas ndo completa, coexistindo uma pequena fracao de Al.Oz e
cristobalita. A 1550° C a formagéao de mulita é completa e apenas seus picos estdo presentes nas
difracdes de raios X. Fica notdrio que a temperatura de formacéo da fase mulita é dependente

da reatividade da matéria-prima.
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Figura 35 - Resultados das analises de difraces de raios X apds a sinterizacdo
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Fonte: Proprio autor

Para as cerdmicas com adicdo de SCA, verificou-se o surgimento da fase cristalina
cristobalita, mantendo inalterados os picos de mulita. Segundo Amrane et al. (2011), este fato
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indica que o excesso de silica (quartzo) presente na matéria-prima transformou-se parcialmente
em cristobalita no momento da sinterizag¢do (1300° C). Andreola et al. (2013) acrescentam que
a partir da temperatura de 900° C comeca a ocorrer a nucleacdo e o crescimento da fase
cristobalita a partir do quartzo.

Os picos de cristobalita também indicam que a temperatura de sinterizagdo (1300° C)
foi suficiente para a formacéo de fase liquida, entretanto, ndo houve alumina suficiente na
mistura para que ocorresse a reacdo e, consequentemente, a formacdo de mais fase mulita,
resultando, dessa maneira, nos picos de cristobalita. Kolli et al. (2007) afirmam que a silica em
excesso na mistura que transformou-se em cristobalita na temperatura de 1300° C, pode torna-
se novamente amorfa se levada a temperatura de 1450° C.

4.2 Ensaios Fisicos
4.2.1 Resultados de Porosidade Aparente, Absorcio de Agua e Densidade de Massa

A Tabela 11 e a Figura 36 apresentam o0s resultados (média e desvio padrdo) da
porosidade aparente (PA), absorcdo de agua (AA) e densidade de massa (DM) das seis

formulagdes ceramicas.

Tabela 11 - Propriedades fisicas das amostras
. _______________________________________________________________|

Ceramicas PA (%) AA (%) DM (g/cm3)
AC 7,010 + 0,370 3,219+0,186 2,178 + 0,016
20Si 1,622 + 0,156 0,728 £ 0,074 2,231+ 0,013

20Si20MC 3,255+ 1,016 1,484+ 0,469 2,195+ 0,011

20Sil.9FA 7,697 + 0,935 3,385+ 0,417 2,274 + 0,006

20Si3.8FA | 10,396+ 0,469 4,502 £ 0,197 2,309 + 0,006

20Si5.6FA | 14,071+0,932 6,047+0,450 2,328 +0,021

Fonte: Préprio autor

PA = porosidade aparente; AA = absor¢do de 4gua; e DM = densidade de massa
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Figura 36 - Resultados de PA, AA e DM
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Fonte: Préprio autor

A andlise estatistica dos resultados da Tabela 11 mostra que ocorreu uma reducdo na
porosidade aparente e na absorcdo de dgua da ceramica 20Si em relacdo a ceramica somente
com argila (AC).

A adicdo de SCA reduziu a porosidade da cerdmica 20Si em 76,9%. Este resultado esta
relacionado ao efeito da adi¢do de SCA, uma vez que, quando ocorre a sinterizacdo, a silica
presente na mistura em forma de quartzo inicia a formacéo de fase liquida. Assim, uma parte
reage com a alumina presente na mistura formando a fase mulita, e outra parte transforma-se
em cristobalita e penetra nos poros existentes, fechando-os e isolando dos poros vizinhos,
enquanto que o restante continua na forma de quartzo.

A ceramica AC, a qual apresenta o maior percentual de alumina, que € um Oxido
refratario, deve formar menor fase liquida durante a sinterizagéo e, consequentemente, exibir
maior porosidade. Esse comportamento vem ao encontro do mecanismo relatado pelos autores
Baccour et al. (2009), que utilizaram matéria-prima semelhante a deste trabalho.

A menor porosidade aparente da ceramica 20Si também pode ser justificada pelo melhor
empacotamento da mistura granular. Sobrosa et al. (2017), que utilizou a mesma argila deste
trabalho, relata maior empacotamento da mistura com substituicao de 20% de silica em relagédo
a mistura somente com argila, o que resultou em um material com menor porosidade e maior

densidade.



76

A inclusdo de fibras de ago nos teores de 1,9%, 3,8% e 5,6% aumentou a porosidade
aparente das ceramicas em 374,5%, 540,9% e 767,5%, respectivamente, em relacdo a 20Si. Os
resultados de absorcao de agua também expressam um aumento de 365,7%, 518,4% e 730,6%,
respectivamente.

Os maiores valores de porosidade aparente apresentados pelas ceramicas com fibras de
aco podem ser justificados pelo fato de que as fibras formam vazios presentes na interface fibra-
matriz, que, por sua vez, estabelecem uma fracdo significativa de porosidade aberta nesta
regido, conforme demonstrado nas imagens do MEV (sec¢do 4.3.3.1). Vekinis, Sofianopoulos e
Tomlinson (1997) relataram 0 mesmo comportamento, afirmando que uma porc¢ao significante
da porosidade é devido as lacunas formadas entre as fibras e a matriz. Um dos fatores que
originam esse tipo de porosidade é provavelmente a diferenca de expansdo térmica entre as
fibras de aco e a matriz ceramica.

A variacéo da porosidade afeta diferentes propriedades, tais como a densidade, uma vez
que, quanto maior o nimero de vazios, menos denso é o material. A densidade de massa da
ceramica 20Si é 2,4% superior a ceramica AC. Este resultado sugere que as ceramicas com
SCA formam maior quantidade de fase liquida durante a sinterizacdo e, consequentemente,
deixam o material mais denso. Resultados similares foram relatados por Hossain et al. (2017).

Conforme mencionado por Kalapathy, Proctor e Shultz (2003), a maior densidade
reflete em propriedades importantes dos tijolos refratarios, tais como aumento da resisténcia
mecanica, 0 que é um ponto positivo, e aumento da condutividade térmica, o0 que € um ponto
negativo quando se trata de materiais refratarios. Além disso, a densidade das ceramicas é
influenciada pelo grau de retracdo das pegas, onde um maior valor de retragdo contribui para a
maior densificacdo das pecas e, consequentemente, menor porosidade.

Quando comparados os resultados das ceramicas com fibras de aco com a ceramica
20Si, percebe-se um aumento da densidade de massa com o acréscimo do volume de fibras.
Esse comportamento era esperado, uma vez que a massa especifica das fibras de aco (7800
kg/m3) € muito maior do que a da argila (2030 kg/m?) e da SCA (1700 kg/m3).

Por outro lado, o trabalho de Stochero (2015) indica valores das propriedades fisicas
relativamente diferentes, principalmente a porosidade aparente, atribui-se essa dessemelhanca
a atualizacdo da norma que rege esse experimento, anteriormente a atualizacao, ela seguia um
método de encharcamento das amostras por fervura e agora emprega o encharcamento mais

acelerado através de vacuo.
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4.2.2 Resultados de Retracdo Linear de Queima e Variagao de Massa

A Tabela 12 e a Figura 37 apresentam as médias e 0s respectivos desvios padrdes da

retracdo linear de queima (RLQ) e variacdo de massa (VM) das diferentes amostras

investigadas.

Tabela 12 - Resultados médios e desvios padrées de RLQ e VM
. _______________________________________________________________|

Ceramicas RLQ (%) VM (%)
AC 9,674 + 0,161 6,923 + 0,223
20Si 12,123 + 0,133 8,209 = 0,442

20Si20MC 12,148 + 0,157 7,799 £ 0,744

20Si1.9FA 8,607 + 0,409 6,281 + 0,057

20Si3.8FA 6,039 + 0,356 5,717 £ 0,084

20Si5.6FA 4,383 £ 0,237 5,085+ 0,176

_________________________________________________________________________________________________________|
Fonte: Proprio autor

Figura 37 - Resultados médios de retracdo linear de queima e variacdo de massa
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Fonte: Proprio autor

A andlise estatistica da RLQ aponta que todas as ceramicas sdo estatisticamente

diferentes, com excecao da ceramica 20Si e a 20Si20MC.
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Os resultados de RLQ indicam um aumento de 26% com o uso de silica em relagdo a
AC. Segundo Braganca e Bergmann (2004), em temperaturas superiores a 1200° C, inicia-se a
formacéo de fase liquida em consequéncia da fusdo parcial dos elementos menos refratarios
presentes na massa ceramica promovendo maior retracdo nas ceramicas. Amrane et al. (2011)
descreve que a fase liquida, por sua vez, provoca a aproximacgdo das particulas e
consequentemente a maior retracdo da peca. Ao que tudo indica, a mistura com maior teor de
silica (20Si) facilita a formacéo de fase liquida por apresentar maior teor de quartzo.

As misturas com fibras de aco apresentaram valores de RLQ e variacdo de massa
bastante baixos, menores inclusive que a ceramica AC. A adicdo de fibras de ago resultou em
uma reducdo progressiva de RLQ atingindo reducéo de até 64,1% para a amostra 20Si5.6FA.

Conforme os resultados descritos por Salih e Mohammed (2012), as fibras de aco
trabalham para limitar a retracdo das ceramicas e manter as dimensdes do material, todavia,
essa restricdo produz esforgcos de tracdo na massa ceramica e, como resultado, uma possivel
fissuragéo dos corpos de prova.

A ceramica 20Si apresentou um aumento de 17,9% de variacdo de massa em relacdo a
ceramica AC. A perda de massa da ceramica 20Si explica-se devido a maior quantidade de
materiais fibrosos organicos presentes na SCA. Uma vez que as cascas de arroz séo queimadas
em temperaturas de até 780° C, quando os corpos de prova sdo sinterizados em temperatura de
1300° C ocorre a volatizacdo do restante da matéria organica presente. Esses efeitos também

sdo relatados por Eliche-Quesada et al. (2017) em um estudo anterior.

4.2.3 Resultados de Condutividade Térmica

A Tabela 13 e a Figura 38 exibem os valores de condutividade térmica dos corpos de

prova.



79

Tabela 13 - Resultados médios de condutividade térmica
|

Ceramica Condutividade Térmica (W/m.K)
AC 0,2028 + 0,003
20Si 0,2207 + 0,003
20Si20MC 0,2170 + 0,006
20Sil1.9FA 0,2166 + 0,013
20Si3.8FA 0,2008 + 0,002
20Si5.6FA 0,1984 + 0,006

________________________________________________________________________________________|]
Fonte: Préprio autor

Figura 38 - Resultados médios de condutividade térmica
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Fonte: Proprio autor

Inicialmente, € importante salientar que existem dois mecanismos principais de
transporte de calor nos materiais ceramicos, sao eles: transmisséo por fénons e por radiagcdo
(GONCALVES; BERGMANN, 2007). Para testes de baixas temperaturas, como é o caso deste

trabalho, 0 mecanismo de transmisséo de calor mais importante € o por fénons, pois a influéncia
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da radiacdo na condutividade térmica so é considerada em temperaturas elevadas (acima de
800° C), onde a intensidade da radiacdo emitida é maior.

A analise estatistica aponta diferenca entre a ceramica de referéncia e a AC e também
das ceramicas 20Si3.8FA e 20Si5.6FA, além da diferenca entre a 20Si1.9FA e a 20Si5.6FA.

Observa-se um aumento de 8,9% no valor de condutividade térmica da cerdmica 20Si
(0,2207 W/m.K) em relacdo a ceramica AC (0,2028 W/m.K). Tal comportamento esta
relacionado a menor porosidade exibida pelas ceramicas 20Si, a qual também pode ser vista nas
imagens de MEV.

Acredita-se que, apesar da ceramica AC apresentar maior volume de poros na
microestrutura do material, o diametro dos poros presentes nas ceramicas 20Si sdo maiores
fazendo com que os valores de condutividade sejam proximos.

As ceramicas somente com argila apresentaram valores de porosidade aparente
(porosidade aberta) consideravelmente superiores as ceramicas com SCA, entretanto, a
porosidade fechada que provavelmente influenciou nos resultados de condutividade ndo é
considerada por essa analise (porosidade aparente), também justificando a proximidade dos
resultados.

De outra forma, Li et al. (2016) relatam que além da porosidade e do tamanho dos poros
a quantidade de poros interligados é outro fator que afeta a condutividade térmica, uma vez que
0s poros e as interfaces diminuem principalmente a area de se¢do através da qual o calor é
transportado pelos fonos.

A ceramica 20Si20MC nédo apontou diferenca significativa nos resultados, sinalizando
que o teor de microfibra ceramica utilizado n&o foi suficiente para alterar a condutividade dessa
mistura.

Em relagdo as cerdmicas 20Sil.9FA, 20Si3.8FA e 20Si5.6FA verifica-se que houve
reducdo de 1,9%, 9,1% e 10,1% em relacdo a cerdmica 20Si, respectivamente. Percebe-se que,
com o aumento do volume de fibras de ago, a condutividade diminuiu, sendo o menor valor
para a ceramica com maior teor de fibras (20Si5.6FA). Esse comportamento justifica-se, do
ponto de vista térmico, dado que os poros no entorno das fibras atuam como obstaculos
dificultando a propagacdo dos foénons. O efeito final serd, portanto, a atenuacdo da
condutividade térmica por conducéo de fénons.

Como citado no item 2.3.1, o principal mecanismo de transferéncia de energia térmica
dos refratérios ocorre através das vibragdes dos a&tomos, ou simplesmente fénons. Os fénons
gerados pelas vibragcdes dos atomos surgem nas regides mais quentes e se deslocam para regides

mais frias, transportando a energia térmica.
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Nesse contexto, o numero de defeitos presentes na rede cristalina (poros, microtrincas,
discordancias, impurezas, contornos de gréos...) atua para limitar o transporte de energia
térmica e consequentemente diminuir a condutividade térmica das cerdamicas menos densas.

De outro modo, Guo (2013) descreve que a condutividade térmica de materiais
compositos depende da condutividade térmica dos componentes e da resisténcia térmica
interfacial entre a fibra e a matriz. Onde a diminuicéo da condutividade térmica devido a adi¢do

de fibras é atribuida a resisténcia térmica interfacial entre a fibra e a matriz.

4.3 Ensaios Mecanicos

Nesta secdo sdo apresentados os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao e

resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos.

4.3.1 Resisténcia a Compressado

A Tabela 14 e a Figura 39 apresentam os resultados médios do limite de resisténcia a

compressao e seus respectivos deslocamentos médios de pico.

Tabela 14 - Média e coeficiente de variacdo do limite de resisténcia a compressdo e 0s
deslocamentos de pico

Ceramicas Resisténcia a Coeficiente de | Deslocamento de Coeficiente de

compressdo (MPa)  variagéo (%0) pico (mm) variagéo (%0)
AC 251,23 2,63 1,52 4,45
20Si 254,47 5,10 1,39 1,06
20Si20MC 207,03 1,21 1,38 2,10
20Sil.9FA 135,87 1,90 1,08 1,29
20Si3.8FA 114,79 4,18 1,01 8,96
20Si5.6FA 99,78 1,62 1,48 1,62

___________________________________________________________________________________________________________________________|
Fonte: Proprio autor

Os coeficientes de variacdo para 0s parametros apresentados na Tabela 14 s&o bastante

baixos (inferiores a 10%), 0 que aponta uma consisténcia nos procedimentos experimentais.
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Figura 39 - Resultados médios do limite de resisténcia a compressao
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A analise estatistica dos resultados da Tabela 14 aponta que a adi¢do de fibras de aco
ocasionou uma reducdo progressiva da resisténcia a compressdo em relacdo a ceramica 20Si.

A ceramica de referéncia (20Si) exibiu um resultado ligeiramente superior (de 1,3%) a
ceramica somente com argila (AC). O deslocamento médio relativo a tensdo de pico da
ceramica AC foi 9,3% superior a ceramica de referéncia.

A ceramica 20Si20MC apresentou uma reducdo de 18,64% na resisténcia a compressao
em relacdo a 20Si. O deslocamento médio de pico da ceramica 20Si20MC apresentou o valor
de 1,38 mm, muito préximo ao valor exibido por 20Si (1,39 mm).

As cerdmicas com fibras de aco apresentaram uma diminuicdo sucessiva da resisténcia
a compressao com a adicdo das fibras, atingindo uma reducdo de 64,1% para a ceramica
20Si5.6FA em relagéo a 20Si. Contudo, o uso de fibras de ago resultou em um aumento
progressivo da ductilidade.

As cerdmicas 20Sil.9FA e 20Si3.8FA apresentaram reducgdes de 23,3% e 27,3%,
respectivamente, nos deslocamentos médios de pico em relacdo a 20Si, enquanto que a
ceramica 20Si5.6FA exibiu um valor 6,5% superior.

Comparativamente aos resultados de Stochero (2015), verifica-se que os valores de
resisténcia & compressao das cerdmicas com fibras de aco do presente trabalho sdo menores em
decorréncia da maior irregularidade que as fibras causaram na microestrutura dos materiais.

Mas, por outro lado, o comportamento a compressao apresentou-se de forma mais ductil. Tal
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comportamento é decorrente do maior ancoramento das fibras de aco na matriz ceramica em
decorréncia do formato e do maior comprimento das fibras.
A Figura 40 apresenta as curvas tipicas de Tensdo vs Deslocamento para as diferentes

situacOes estudadas.

Figura 40 - Curvas tipicas de compressao, Tensdo vs Deslocamento
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Fonte: Préprio autor

Analisando a Figura 40, pode-se afirmar que as ceramicas sem fibras apresentam uma
forma de ruptura totalmente fragil, caracteristica de materiais ceramicos. As ceramicas com
fibras de aco exibem um comportamento ductil, porém, com tensdo de ruptura inferior na
primeira fissura.

A ceramica 20Si apresentou Mddulo de Elasticidade Longitudinal (E) maior do que as
demais amostras, pois a curva Tensdo vs Deslocamento apresenta um angulo entre a reta da
parte elastica e 0 eixo das abscissas maior que 0s outros casos, caracterizando um material mais
rigido, enquanto que as amostras com fibras de aco apresentaram os menores valores para E.

As cerdmicas 20Sil.9FA e 20Si3.8FA exibiram uma forma de ruptura quase ductil,
enquanto que a ceramica 20Si5.6FA apresentou um comportamento ductil. Este
comportamento indica que as fibras de aco atuaram apds a primeira fissura da matriz

produzindo tensdes elevadas apds a primeira fissura.
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Na Figura 40 também ¢ possivel observar que a curva tipica da cerdmica 20Si5.6FA
destoou das demais, apresentando um Modulo de Elasticidade Longitudinal relativamente
menor (angulo entre a parte elastica e o eixo das abcissas menor). Sugere-se que essa
disparidade seja decorrente do efeito escala das amostras, uma vez que o volume de fibras de
aco (5,6%) ¢ elevado e ocasiona pequenos aglomerados que interferem diretamente no seu
comportamento mecanico.

Mediante as curvas Tensao vs Deslocamento, foi possivel analisar a tenacidade de pico
(ruptura) e as tenacidades para os deslocamentos de 1,5 mm, 2,0 mm e 3,0 mm, conforme é

apresentado na Tabela 15 e na Figura 41.

Tabela 15 - Resultados médios da tenacidade a compresséo

Ceramicas T;ir;ic(ilciic/i; ;j)e Linfgc::ie Tenaciflzg/ein ci;: 2 mm Tenacigjzg/?n ci;z 3mm
(KJ/m?)

AC 0,277+0,0056 - - -

20Si 0,267+0,0082 - - -
20Si20MC | 0,220+0,0061 - - -
20Sil.9FA | 0,116+0,0033  0,175+0,0049 0,222+0,0102 0,288+0,0148
20Si3.8FA | 0,086+0,0088 0,163+0,0103 0,225+0,0157 0,310+0,0225
20Si5.6FA | 0,111+0,0038 - 0,182+0,0093 0,310+0,0087

Fonte: Préprio autor
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Figura 41 - Resultados médios de tenacidade para as diferentes cerdmicas
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Fonte: Proprio autor

A andlise estatistica para a tenacidade a compressdo mostra que houve maior tenacidade
de pico para as ceramicas sem fibras de aco e maior tenacidade de p6s-pico para as ceramicas
20Si3.8FA e 20Si5.6FA.

Relativamente as ceramicas com fibras, percebe-se que a tenacidade de pico da ceramica
20Si1.9FA foi maior que as demais, uma vez que 0 material apresenta o limite de resisténcia a
compressao maior e, por conseguinte, maior area sob a curva neste ponto.

Com relacéo a tenacidade para o deslocamento de 3 mm, percebe-se que as ceramicas
20Si3.8FA e 20Si5.6FA apresentaram valores muito proximos. Esse resultado justifica-se
porque, enquanto a cerdmica com 3,8% de fibras apresenta maior tenacidade de pico, a ceramica
com 5,6% de fibras apresenta maior tenacidade de pds-pico, levando a uma equivaléncia das
areas finais e, como consequéncia, aos mesmos valores de tenacidade.

O modo de fratura a compressdo uniaxial dos corpos de prova de todas as ceramicas é
apresentado na Figura 42. Fica evidente a ocorréncia de fratura fragil através da presenca de
trincas macroscopicas das ceramicas sem fibras. Também é possivel notar a influéncia das
fibras de aco no que diz respeito & propagacao das fissuras, uma vez que 0s corpos de prova
com fibras de ago apresentaram fissuras menores e consequentemente sdo mais integros que 0s

corpos de prova sem fibras.
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Figura 42 - Corpos de prova ap0s a ruptura a compressao
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Fonte: Proprio autor

4.3.2 Resisténcia a Tracgdo na Flexdo em Trés Pontos

A Tabela 16 e a Figura 43 apresentam os valores médios de resisténcia a tracdo na flexao

em trés pontos e os deslocamentos de pico para as diferentes ceramicas estudadas.

Tabela 16 - Média e coeficiente de variacdo da resisténcia a tracdo na flexao e os

deslocamentos de pico
. _________________________________________________________________ __________________________________|

Ceramicas Resisténcia a Coeficiente de Deslocamento de Coeficiente de

flexdo (MPa) variacao (%0) pico (mm) variacao (%)
AC 19,50 4,03 0,248 3,63
20Si 33,30 1,50 0,385 1,29
20Si20MC 31,03 2,23 0,410 2,43
20Sil.9FA 21,87 3,96 0,323 5,8
20Si3.8FA 16,09 6,55 0,282 2,70
20Si5.6FA 13,51 2,91 0,281 4,24

___________________________________________________________________________________________________________________________|
Fonte: Proprio autor

Os coeficientes de variacdo para 0s parametros apresentados na Tabela 16 séo bastante

baixos (inferiores a 5%), 0 que aponta uma consisténcia nos procedimentos experimentais.
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Figura 43 - Resisténcia a tracdo média na flexdo em trés pontos
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O resultado da analise estatistica da resisténcia a flexdo mostra que todos os valores sdo
estatisticamente diferentes. No entanto, as cerdmicas 20Si e 20Si20MC apresentam uma
diferenca de apenas 2,27 MPa, 0 que € um valor pequeno em termos de tensao.

E possivel verificar que ocorreu um aumento de 70,7% da resisténcia a flexdo e de
55,2% no deslocamento médio relativo a tensdo de pico da ceramica 20Si em relagdo a ceramica
AC.

Em relacdo a ceramica 20Si20MC, verifica-se que ocorreu uma queda de 6,8% no valor
de resisténcia a flexdo, em relacdo a 20Si. O deslocamento médio de pico da ceramica
20Si20MC foi 6,5% superior ao valor apresentado por 20Si.

Relativamente as ceramicas com fibras de aco, verifica-se que o valor de resisténcia a
flexdo € respectivamente 33,3%, 51,7% e 59,4% menor para as ceramicas 20Sil.9FA,
20Si3.8FA e 20Si5.6FA em relacdo a ceramica 20Si. Destaca-se, neste caso, que a ceramica
com 1,9% de fibra de aco possui resisténcia a flexdo 63,2% superior em relagdo a ceramica com
5,6% de fibra.

Quanto aos deslocamentos médios de pico, as ceramicas 20Sil.9FA, 20Si3.8FA e
20Si5.6FA apresentam valores 16,1%, 26,7% e 27,1% inferiores, respectivamente em relacdo

a amostra 20Si.
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Apesar de as fibras promoverem uma reducdo significativa nas propriedades mecéanicas
das cerdmicas, os valores encontrados ainda permanecem dentro de uma faixa tipica dos
materiais refratarios que € de 10 MPa a 40 MPa, segundo Cunha-Duncan e Bradt (2003).
Baseado no exposto, as situacOes estudadas mostraram-se vidveis em termos de resisténcia
mecanica para aplicagdes como refratario.

As curvas tipicas de Carga vs Deslocamento das cerdmicas sdo apresentadas na Figura
44. Percebe-se que existem diferencas no comportamento pos-pico entre as ceramicas sem e
com fibras de ago, sendo as Ultimas mais dicteis. Na Figura 44 (b) nota-se uma pequena

diferenca na inclinacéo das curvas e também nos deslocamentos de pico.

Figura 44 - Curvas tipicas de flexdo Carga vs Deslocamento: (a) visdo geral e (b) aproximacao
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Fonte: Proprio autor

Através das curvas tipicas do ensaio de flexdo percebe-se que, em todas as ceramicas,
as fraturas ocorreram de forma fragil. A cerdmica 20Si proporcionou uma deformacdo mais
elevada em relacdo a AC, além de cargas mais elevadas na ruptura.

No que se refere as ceramicas com fibras, verifica-se que 20Sil.9FA obteve uma carga
de ruptura na faixa de 1207 N, produzindo uma carga residual aproximada de 363 N,
equivalente a 30% da carga de ruptura. A ceramica 20Si3.8FA produziu uma carga maxima de
933 N e posteriormente gerou uma carga residual aproximada de 583 N, equivalendo a 62,5%
da carga maxima. Enquanto que a ceramica 20Si5.6FA alcancou uma carga de ruptura na faixa
de 808 N seguindo por uma carga residual aproximada de 730 N, o que corresponde a 90% da
carga maxima. Percebe-se, assim, que conforme se aumenta o volume de fibras de ago, maior

é a tendéncia das ceramicas em apresentar um comportamento ductil.
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A Tabela 17 e a Figura 45 apresentam a tenacidade de pico (ruptura) e as tenacidades

para os deslocamentos de 0,5 mm, 1,0 mm, 2,0 mm e 4,0 mm.

Tabela 17 - Resultados médios da tenacidade a flexdo

. Tenacidade Tenacidade Tenacidade Tenacidade
Tenacidade de

Ceramicas Pico (KJ/m?) de 0,5 mm de 1 mm de 2 mm de 4 mm
(KJ/m2) (KJ/Im?) (KJ/Im?) (KJ/m2)
AC 0,265+0,0129 - - - -
20Si 0,687+0,0188 - - - -

20Si20MC | 0,705+0,0514 - - - -

20Sil.9FA | 0,400+0,0480 0,517+0,0190 0,871+0,0475 1,530+0,0388 2,863+0,2853
20Si3.8FA | 0,257+0,0190 0,488+0,0582 0,976+0,1501 1,807+0,3179 2,837+0,4620
20Si5.6FA | 0,226+0,0145 0,468+0,0641 0,896+0,1344 1,637+0,2191 2,536+0,3538

Fonte: Préprio autor

Figura 45 - Resultados médios de tenacidade para as diferentes ceramicas
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Fonte: Proprio autor

A anélise estatistica dos resultados de tenacidade mostra que houve diferenca das
cer@micas com fibras de aco em relacéo a ceramica 20Si.

Verifica-se que as maiores tenacidades de pico foram das ceramicas 20Si e 20Si20MC,
como consequéncia de uma maior tenséo e deslocamento de pico, que resultou em maior area

sobre a curva.
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Em relagdo as cerdmicas com fibras de aco, a tenacidade de pico foi diminuindo
conforme se aumentou o volume de fibras. A tenacidade de pico mostra que a ceramica com
1,9% de fibras apresentou o maior valor, resultante da maior tensdo de pico apresentada.
Entretanto, observando-se as curvas da Figura 44 (b), percebe-se que a ceramica com 5,6% de
fibras apresentou o comportamento mais ddctil em relacdo as demais, mesmo com menor
tenacidade. Nos deslocamentos seguintes (1, 2 e 4 mm) é possivel observar que a ceramica
20Si3.8FA apresentou os maiores valores de tenacidade.

A Figura 46 apresenta os modos de fratura das ceramicas na flexdo em trés pontos.
Constata-se que as fissuras ocorreram no terco central dos corpos de prova, onde o momento é
maximo. As ceramicas sem fibras apresentam uma forma de ruptura caracteristica de materiais
frageis, enquanto que as ceramicas com fibras ndo se partiram ap6s o término do ensaio.
Percebe-se, assim, que as fibras atuaram como pontes de transferéncia de tensdes entre as
fissuras, apresentando forte influéncia no controle da abertura de fissura e, consequentemente,

aumentando a ductilidade dos corpos de prova.

Figura 46 - Modo de fratura no ensaio de tracdo na flexdo em trés pontos

20Si20MC

20Si1.9FA 208i3.8FA | ~ 20Si5.6FA
Fonte: Proprio autor
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Em relacdo a resisténcia mecénica, percebe-se que os melhores resultados foram
encontrados pelas ceramicas 20Si. Sugere-se que este aumento de resisténcia mecénica seja
devido a estrutura mais densa, em consequéncia de menor porosidade e imperfei¢cdes (conforme
demonstrado nos resultados apresentados na Tabela 11), que proporciona menor propagacéo de
fissuras quando solicitadas.

Em relacdo as ceramicas com fibras de ago, os valores de resisténcia a compressdo e
flexdo foram inferiores aos verificados nas cerdmicas sem fibras, sendo inversamente
proporcionais ao aumento do percentual de fibras.

Ao adicionar um reforco em uma matriz, foram geradas pequenas descontinuidades nas
regides de ancoramento da fibra na matriz, formando-se pequenas tensdes internas no material,
causadas pela incompatibilidade de expansdo térmica entre a matriz e o refor¢o ou, também,
pela retracdo da massa ceramica em relacdo as fibras, desta forma, prejudicando o desempenho
mecanico do composito. Esse mecanismo vem ao encontro da pesquisa de Botero et al. (2009),
0s quais descrevem que, ao submeterem os compositos reforcados com fibras de aco a altas
temperaturas (neste caso, a 1000° C), surgiram tensdes e microfissuras na matriz causadas pelas

fibras, provocando, por consequéncia, reducdo da resisténcia mecéanica.

4.3.3.1 Microscopia Eletrénica de Varredura - MEV

Da Figura 47 a Figura 49 apresentam-se as micrografias obtidas das superficies de

fratura apos o ensaio de flexdo em trés pontos.
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Figura 47 - Micrografias obtidas em MEV das superficies de fratura dos corpos de prova com
magnificacdo de 100 X: (a) AC, (b) 20Si, (c) 20Si20MC, (d) 20Si1.9FA, (e) 20Si3.8FA e (f)
20Si5.6FA
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WD =10.0mm WD =10.0 mm

EHT =20.00 kV Mag = 100X
WD =10.0 mm Signal A= SE1

EHT =20.00 KV Mag = 100 X EHT =20.00 KV Mag= 100 X
WD =10.0 mm Signal A= SE1 | WD =10.0mm Signal A= SE1

Fonte: Préprio autor
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Figura 48 - Micrografias obtidas em MEV das superficies de fratura dos corpos de prova com
magnificacdo de 500 X: (a) AC, (b) 20Si, (c) 20Si20MC, (d) 20Si1.9FA, (e) 20Si3.8FA e (f)
20Si5.6FA

Mag= 500X EHT = 20.00 KV Mag= 500X

Signal A= SE1 : o | WD = 125 mm Signal A= SE1
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Fonte: Préprio autor
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Figura 49 - Micrografias obtidas em MEV das superficies de fratura dos corpos de prova com
magnificacdo de 1000 X: (a) AC, (b) 20Si, (c) 20Si20MC, (d) 20Si1.9FA, (e) 20Si3.8FA e (f)
20Si5.6FA
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Fonte: Préprio autor

Nas imagens com magnificacdo 100 X e 500 X, observa-se que a superficie de fratura
da ceramica AC apresenta uma textura relativamente lisa com alguns pontos com regides ndo
vitrificadas. Na ceramica 20Si predominou uma superficie de fratura menos rugosa e
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constituida por maior parcela de fase vitrea. Esta caracteristica esta associada a composicéo da
argila caulim, que apresenta menor teor de fundentes do que a mistura com SCA.

Relativamente a amostra da ceramica 20Si20MC, verifica-se que a superficie & muito
similar a apresentada por 20Si, com excec¢do de algumas regiGes com fases lisas a0 meio de
porosidades. Sugere-se que sejam fragmentos das microfibras ceramicas.

Com relacdo as imagens com magnificacdo de 1000 X, percebe-se que os didmetros dos
poros da ceramica 20Si sdao maiores em relacdo a ceramica AC. Acredita-se que este fato seja
decorrente da expansao dos gases que ocorrem em consequéncia do maior teor de fundentes
presentes, que provocam a liberagédo de gases provenientes da decomposi¢éo de inclusdes ricas
em volateis. A presenca de menor porosidade aberta na cerdmica 20Si dificulta a saida dos
gases das regifes mais internas da peca durante o processo de sinterizacdo, justificando a
presenca de bolhas de gas aprisionadas.

Com referéncia as ceramicas com fibras de aco, percebe-se grande quantidade de
porosidade no entorno das fibras, caracterizando regides com bastante vazios. Acredita-se que
essa porosidade criada no entorno das fibras seja causada pela diferenca de expansdo térmica
entre a matriz e as fibras de aco. Esta situacdo justifica a menor resisténcia mecanica dessas

ceramicas quando comparadas com a ceramica 20Si.
4.4 Ensaio Térmico
4.4.1 Resultados de Resisténcia ao Choque Térmico
A Tabela 18 expressa os resultados observados apds os ciclos de choque térmico
aplicados aos corpos de prova. E importante lembrar que a RCT € obtida através da Equagéo

(11) e quanto menor for esse valor, melhor é o desempenho do material frente aos choques

térmicos.
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Tabela 18 - Resultados do ensaio de choque térmico
____________________________________________________________________________________________________________________________|

A Ciclo da primeira . Resisténcia media
Ceramicas N° do CP trinca Ciclo da Fratura ao_choque
térmico (RCT)
12 1 1
AC 17 1 1 1
18 1 1
22 1 1
20Si 31 1 1 1
32 1 1
10 1 1
20Si20MC 56 1 1 1
57 1 1
75 2 15
20Si1.9FA 76 2 17 0,1276
91 2 15
11 2 17
20Si3.8FA 38 3 17 0,1632
39 3 15
8 3 15
20Si5.6FA 15 3 14 0,2093
25 3 14

_____________________________________________________________________________________________________________________________|
Fonte: Proprio autor

As ceramicas AC, 20Si e 20Si20MC apresentaram baixa resisténcia ao choque térmico,
levando os corpos de prova a falha logo no primeiro ciclo. A aparéncia dos corpos de prova

apos o ensaio é apresentada na Figura 50.
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Figura 50 - Casos tipicos de fissuramento e fratura dos CPs sem fibras de aco

Através da analise da Figura 50, percebe-se que a ceramica AC apresenta 0 aspecto da
superficie de fratura na forma de zigue-zague. Essa forma de fratura resulta em maior energia
total de fratura, pois exibe trincas cujas trajetorias sao mais longas. Por outro lado, as ceramicas
20Si e 20Si20MC apresentaram um modo de fratura mais linear, com superficie de fratura com
aspecto relativamente plano. Resultados semelhantes também foram relatados em estudo
anterior (SOBROSA et al., 2017).

As diferentes fases de silica (quartzo e cristobalita) presentes nas ceramicas apds a
sinterizagdo ndo apresentam o mesmo coeficiente de expansdo térmica. Ao que parece, é a
diferenca de expansdo térmica que causa a falha catastréfica dos corpos de prova logo no
primeiro ciclo térmico, pois a transformagao alotropica do quartzo o (de baixa temperatura)
para o quartzo B (de alta temperatura) ocorre em 573° C, e ¢ acompanhado de uma alteragao
significativa de volume, resultando na falha imediata do material, conforme relatado por
Dapiaggi et al. (2015).

Mesmo apresentando trincas nos primeiros ciclos térmicos, as ceramicas com fibras
(20Si1.9FA, 20Si3.8FA e 20Si5.6FA) resistiram em media a 15,7, 16,3 e 14,3 ciclos,
respectivamente, até a falha. Esta ocorréncia aponta que as fibras de ago tiveram um papel
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importante no sentido de manter a integridade dos corpos de prova no decorrer dos ciclos. A
aparéncia dos corpos de prova apds o ensaio é apresentada na Figura 51.

Em comparacdo aos resultados de Stochero (2015), onde utilizou-se a mesma matriz
ceramica, porém, fibras de aco menores (comprimento e diametro), percebe-se que os valores
de RCT do referido trabalho sdo maiores, ou seja, menos resistentes ao choque térmico, de
acordo com a NBR 13202 (2015). Percebe-se que o maior comprimento das fibras de aco

ocasionou um melhor desempenho frente ao choque térmico.

Figura 51 - Casos tipicos de fissuramento e fratura dos CPs com fibras de ago

20Sil1.9FA

20Si3.8FA

20SiS5.6FA

Fonte: Proprio autor

De acordo com a Figura 51, percebe-se que o dano dos corpos de prova é bastante alto
e que as fibras atuaram com relativa eficiéncia para aumentar o nimero de ciclos do ensaio.
Também ¢€ relevante destacar que a ruptura das amostras ocorreu nas extremidades dos corpos
de prova, provavelmente como consequéncia de um maior gradiente térmico provocado pelo
resfriamento mais acelerado nas extremidades. Os resultados de Bouchetou et al. (2005)

também indicam o surgimento das fissuras no local onde o gradiente de temperatura é maior.
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Durante os choques térmicos ocorre uma diminuigcdo gradativa da resisténcia mecéanica
das pecas testadas, devido a formacdo de trincas ou o crescimento de trincas pré-existentes,
correspondente as tensdes geradas pelas altas taxas de resfriamento. Esta consideracéo esta de
acordo com os resultados descritos por estudos de Zhu et al. (2013) e Kumar et al. (2014).

De maneira geral, as cerdmicas com fibras tiveram um desempenho satisfatorio, levando
em consideracdo que a severidade dos ciclos térmicos é alta, com diferenca de temperatura
aproximada de 1175° C.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Neste capitulo sdo apresentas as principais conclusdes extraidas desta pesquisa, obtidas
a partir da analise dos ensaios fisicos, mecanicos e termico das ceramicas com e sem reforco de

fibras de aco. Também sdo apresentadas as sugestdes para trabalhos futuros na area de interesse.

5.1 Conclusoes

As fases cristalinas mulita, quartzo e cristobalita foram predominantes apos a
sinterizacdo. A fase mulita é favoravel as propriedades fisicas e termomecénicas do material,
ao mesmo tempo em que o quartzo e a cristobalita ocasionam maior fragilidade.

Apbs a sinterizacdo a 1300° C, foi observado aumento da retracdo linear na ceramica
20Si em relacdo a ceramica AC. A porosidade aparente aumenta com a adicao de fibras de aco.

A ceramica com SCA apresentou a maior resisténcia mecanica entre as amostras
investigadas. Este comportamento esta associado com a baixa porosidade.

Para as ceramicas com fibras de aco, a maior resisténcia mecanica foi das ceramicas
20Si1.9FA, porém, inferior ao valor exibido pela cerdmica 20Si.

A ceramica com 5,6% de fibras de aco obteve o melhor desempenho em relacdo a
ductilidade, devido ao maior grau de deformacé&o até a ruptura.

Os resultados de condutividade térmica diminuiram de forma progressiva com o
aumento do volume de fibras de aco.

As ceramicas sem fibras de aco mostraram-se altamente frageis em relacdo ao choque
térmico. Enquanto que as cerdmicas com 1,9% e 3,8% de fibras apresentaram melhor
desempenho frente a esta propriedade.

A cerémica 20Sil.9FA foi o material que teve o melhor desempenho em relacéo as
melhores propriedades fisicas, mecéanicas e térmicas, pois apresentou um valor de
condutividade térmica relativamente baixo, a maior resisténcia mecanica entre as ceramicas

com fibras de aco e um bom desempenho frente a resisténcia ao choque térmico.

5.2 Sugestes para trabalhos futuros

Com base no que foi analisado e concluido neste trabalho, sugere-se para o futuro a
realizacdo dos seguintes estudos:
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Utilizar outra argila refratria com elevado teor de alumina para que toda a silica
presente na mistura tenha a possibilidade de formar mulita.

Empregar outra rampa de sinteriza¢éo, com tempo e temperatura diferentes, para avaliar
a faixa de tempo e temperatura em que ocorre a transformacao das fases cristalinas e definir a
melhor em termos técnicos e econdmicos.

Utilizar alumina calcina pura na proporcao estequiométrica com a SCA para avaliar a
formacdo da fase cristalina mulita e sinterizar em temperatura e tempo adequados para
formacdo de tal fase, e, deste modo, atestar a reatividade da SCA produzida pelo Grupo Pilleco
Nobre.

Estudar o efeito da granulometria das matérias-primas na formac&o de mulita.

Realizar estudos com agentes precursores de porosidade para aumentar essa propriedade
e, com isso, diminuir a condutividade térmica do material.

Analisar diferentes geometrias de fibras para obter melhor aderéncia na matriz.
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APENDICE | — Analises estatisticas dos ensaios

Para a andlise estatistica foi utilizado o software PAST. O PAST é um software livre

de andlise de dados cientificos, com funcdo para manipulacdo de dados, plotagem, estatisticas

univariada e bivariada, entre outras.

Para realizar a anélise estatistica foi utilizada a funcéo estatistica de analise de variancia

de um fator (ANOVA — One Way) seguida pelo teste Tukey, que € um teste de comparacéo de

médias. A ANOVA e o teste Tukey foram realizados com nivel de significancia de 5% (o =

0,05).

O PAST faz a ANOVA seguida pelo teste Tukey, e apresenta como resultado a

comparagdo “par a par” entre todas as misturas. Os valores que aparecerem na cor salmao sdo

os valores que diferem entre si.

Figura 52 - Andlise estatistica dos resultados de: (a) porosidade aparente, (b) absorcao de 4gua
e (c) densidade de massa

(@

Between groups:
Within groups:

Total:
omega*2:

. v

Sum of sqrs

312,807
6,30667

319,113
0,9704

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 0,1543

Welch F test in the case of unequal variances: F=238 2 df=5 133, p=4,663E-05

Tukey's pairwise comparisons:

[ Repeated measures

df Mean square F pisame)
5 625613 119 2,516E-10
12 0,525556
17

Based on medians: p(same) = 08322

Residuals

o) [ oA

[~ Repeated measures

Sum of sqrs of Mean square F plsame)
Between groups: 56,6281 5 11,3256 1004 23E-09
Within groups: 1,35333 12 0112778
Total: 57,9814 il
omega*2: 0,9651

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 0,184
Based on medians: p(same) = 06158

Welch F test in the case of unequal variances: F=222 4, df=5 11, p=5,812E-06

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

@\ p{same) @\ p{same)
AC [20si [208i20MC [208i1.9FA[205i3.8FA [208i5.6FA| AC [208i | 20si20McC [208i1.9FA [ 208i3.8FA | 208i5.6FA |
AC i0,0001626 0,0005226 0,8494 0,001173  0,0001589 AC 10,0001628 0,0005475 0,9384 0,005532  0,0001593
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Fonte: Proprio autor
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Figura 53 - Andlise estatistica dos resultados de: (a) retracdo linear de queima e (b) variagdo

de massa
(@) [y ovs I | (5) e o
[~ Repeated measures | Repeated measures
Sum of sqrs df Mean square F plsame) Sum of sqrs df Mean square F plsame)
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Total: 356,918 41 Total: 56,0154 41
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Welch F test in the case of unequal variances: F=1572 df=18 25, p=3,238E-21 Welch F test in the case of unequal variances: F=87 22 df=1561, p=3,376E-11
Residuals Residuals |
Tukey's pairwise comparisons: Tukey's pairwise comparisons:
Q\p{same) @\ p{same)
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Fonte: Proprio autor

Figura 54 - Analise estatistica dos resultados de condutividade térmica

-)ne—way ANOV ‘

[~ Repeated measures

Sum of sqrs df Mean square F plsame)
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Fonte: Proprio autor
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Figura 55 - Andlise estatistica dos resultados de: (a) resisténcia & compresséo e (b) tenacidade

\ ~
(a) (b)
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205i1.9FA | 30,92 31,79 18,07 0,01705 0,0003326 1208i1.9FA | 44,44 4178 285 0001174 09017
208i3.8FA | 3657 37,45 2472 5,656 0,167 208i3.8FA | 52,51 4085 3867 8,074 0,005472
208i5.6FA [ 40,59 41,47 2874 9,877 4,021 208i5.6FA [ 45,88 4322 30,04 1,448 6,629

Fonte: Préprio autor

Figura 56 - Andlise estatistica dos resultados de: (a) resisténcia a flexao e (b) tenacidade a

flexdo

[~ Repeated measures

Sum of sqrs df Mean square F plsame)
Between groups: 9515283 5 192 337 3425 1,645E-12
Within groups: 673207 12 0,561506
Total: 958421 17
omega*2: 0,98%6

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same)= 085611
Based on medians: p(same) = 0,38825

Welch F test in the case of unequal variances: F=477 9, df=5 491, p=3 3T6E-07

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

(b)

[~ Repeated measures

Sum of sgrs df Mean square F plsame)
Between groups:  0,711086 5 0,142217 1373 3,893E-10
Within groups:  0,0124332 12 0,0010351
Totak: 0,723519 17
omega*Z: 09743

Levene's test for homogeneity of variance, based on means: p(same) = 0,1831
Based on medians: p(same) = 05707

Welch F test in the case of unequal variances: F=188 1, df=5471, p=4 477E-06

Residuals

Tukey's pairwise comparisons:

Q1 plsame) Q\ p(same)
AC [208i [20si20MC [208i1.9FA[208i3.8FA [ 205i5.6FA| AC |20si [208i20MC [208i1.9FA [208i3.8FA [ 208i5.6FA

AC (0,0001588 00001589 0,01334  0,001426  0,00016 AC (0,0001589  0,0001588 0,002721  0,9984 0,8637
2081 319 0,028 0,000158% 0,0001589 0,0001589 2081 22,68 0,9809 0,000158  0,0001539 0,0001589
205i20MC (26,66 5,239 0,0001589 0,000158% 0,0001589 208i20MC |23 85 0,9627 0,0001589 0,0001589 0,0001589
1208i1.9FA |5 863 26,03 20,8 0,0001601  0,0001588 205i1.9FA |7256 15,43 16,39 0,001673  0,0005835
205i3.8FA |7.874 3977 3453 13,74 0,01163 1208i3.8FA |0 4512 23,14 24,11 7718 09631
208i5.6FA | 13,85 4575 40,51 19,72 5,979 208i5.6FA |1,585 24,27 2523 8,842 1,124

Fonte: Préprio autor
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APENDICE Il — Curvas do ensaio de compresso

Figura 57 - Curvas obtidas no ensaio de compressdo: (a) AC, (b) 20Si, (c) 20Si20MC, (d)
20Si1.9FA, (e) 20Si3.8FA e (f) 20Si5.6FA
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Fonte: Proprio autor




APENDICE Il — Curvas do ensaio de flexdo

Figura 58 - Curvas obtidas no ensaio de flexao: (a) AC, (b) 20Si, (c) 20Si20MC, (d)
20Si1.9FA, (e) 20Si3.8FA e (f) 20Si5.6FA
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Fonte: Proprio autor



