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RESUMO

Placas ceramicas prensadas foram obtidas a partir de misturas com diferentes proporcoes
contendo argila caulim, silica extraida da casca de arroz apds queima em temperatura controlada
e lodo de estacao de tratamento de aguas (LETA). Propriedades fisicas como densidade aparente,
absorcdo de &gua e porosidade, propriedades mecénicas como resisténcia a compressao, e
propriedades térmicas como condutividade térmica das placas ceramicas ap6s queima (Norma
DIN EN12667) foram avaliadas. A silica quando inserida na argila caulim propicia aumento da
fase vitrea, reducdo na fase porosa, redugdo de condutividade térmica e aumento de resisténcia
mecénica. O uso do LETA quando inserido na massa ceramica propicia aumento consideravel
dos picos de mulita e de cristobalita, expressivo aumento de porosidade e diminuicdo das
resisténcias térmica e mecanica. As placas ceramicas com traco de mistura contendo 80% argila
caulim, 20% silica de casca de arroz e 10% LETA apresentaram o menor valor de condutividade
térmica na placa ceramica ap6s queima de 0.2574W / mK, e a maior resisténcia a compressao de
189.97 MPa quando comparada aos demais tracos testados. Em funcdo dessas propriedades
termomecanicas, as placas ceramicas com esta formulacdo foram aplicadas como revestimento
em uma parede de alvenaria em escala real com dimensdes 1,20 m de largura x 2,20 m de altura,
sendo submetida ao ensaio de calor e choque térmico (ABNT NBR 15575). O desempenho a
durabilidade indicou que a placa ceramica contendo estd formulacdo tem potencial para ser
utilizada como revestimento em fachadas de edificios. O resultado do ensaio de durabilidade ndo
apresentou nenhuma degradacdo tais como: deformagdo, fissuras ou desnivelamento, e
apresentou um deslocamento horizontal de 1,13 mm, sendo este um valor abaixo do estabelecido
na norma NBR 15575 que prediz 8 mm para uma altura de 2,40m.

Palavras-chave: cinza da casca de arroz, lodo de Eta, desempenho térmico.



ABSTRACT

Pressed ceramic plates were obtained from mixtures with different proportions containing kaolin
clay, silica extracted from the rice husk after burning at controlled temperature and sludge from
a water treatment plant (LETA). Physical properties such as bulk density, water absorption and
porosity, mechanical properties such as compressive strength, and thermal properties as thermal
conductivity of the ceramic plates after firing (DIN EN12667) were evaluated. The silica when
inserted in the kaolin clay provides an increase in the glassy phase, reduction in the porous phase,
reduction of thermal conductivity and increase of mechanical resistance. The use of the LETA
when inserted in the ceramic mass provides a considerable increase of the mullite and cristobalite
peaks, expressive increase of porosity and decrease of the thermal and mechanical resistances.
The ceramic plates with a mixture trace containing 80% kaolin clay, 20% silica rice husk and
10% LETA showed the lowest value of thermal conductivity in the ceramic plate after burning
of 0.2574W / mK, and the highest compressive strength of 189.97 MPa when compared to the
other traits tested. Due to these thermomechanical properties, the ceramic plates with this
formulation were applied as a coating on a real-scale masonry wall with dimensions 1.20 m wide
X 2.20 m high, being submitted to the heat and thermal shock test (ABNT NBR 15575). The
durability performance indicated that the ceramic plate containing this formulation has potential
to be used as coating on building facades. The results of the test of durability did not present any
degradation such as: deformation, cracks or unevenness, and presented a horizontal displacement
of 1,13 mm, being this a value below that established in norm NBR 15575 that predicts 8 mm
for a height of 2 , 40m.

Keywords: Rice husk ash, sludge SWTP, Thermal performance.
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1 INTRODUCAO

Em principio, toda atividade industrial e agroindustrial produz residuos, classificados
conforme normas especificas para cada atividade, podendo ser tdxicos e perigosos. Nao é
possivel descartar esses produtos sem que haja prejuizo ao meio ambiente e a sociedade como
um todo (FUNGARO et al.; 2011).

Diversos estudos estdo sendo desenvolvidos para avaliar os efeitos da adi¢cdo e/ou
substituicdo de residuos na producao de ceramicas. Dentre esses, pode-se citar: lodo residual
da industria da celulose (CAUX,2006), lodo residual do tratamento de aguas (DUARTE,
2008), residuos da industria cerdmica (MARTINS, 2005), residuos da queima do carvédo
mineral (CHIES et al,2009), residuos do beneficiamento de granito (Menezes et al., 2002,
silica gel da casca de arroz (SILVA Jr,2009), residuos de p6 de marmore (ANSAR et al, 2011,
utilizacdo do lodo ETA na cerdmica estrutural (WOLF et al., 2015), efeito de adi¢do do lodo
tratamento de esgoto nas propriedades de materiais cerdmicos (BARBIERI et al., 2011),
residuo da etapa de lapidacdo de vidro (LICURGO et al., 2014), residuos do tratamento de
aguas (KIZINIEVIC et al., 2013), silica extraida da queima controlada da casca de arroz
(SOBROSA, 2014), entre outros.

O estado do Rio Grande do Sul é o principal produtor de arroz irrigado do Brasil,
conforme dados do IRGA safra 2016/17, a producdo foi de 8.746.825 t do cereal (IRGA
2016/17).

Desta producédo, 20% em peso corresponde a casca de arroz (CA), um residuo que
possui alto poder calorifico (16720 kJ/kg), portanto, apresenta alto potencial como fonte
alternativa de energia térmica. Em razdo disto, indUstrias de beneficiamento utilizam a mesma
para a secagem do proprio cereal (DELLA, et a. 2005).

Como resultado do aproveitamento da CA, tem-se também a geracdo de um novo
residuo, a cinza da casca do arroz (CCA), que, quando queimada com temperatura de
combustéo controlada apresenta grande quantidade de silica amorfa (SCA) com elevado grau
de pureza (HOPPE, 2008).

Segundo Folleto et al., (2005), o teor de silica na CCA pode chegar a mais de 95%
agregando valor a este subproduto devido a sua grande aplicabilidade nas mais diversas
industrias de transformacao como eletronicos, ceramicas, materiais refratarios, entre outros.

De acordo com dados da Aneel, existem no Rio Grande do Sul nove unidades
termoelétricas produtoras de energia que utilizam como fonte de calor a biomassa da casca do

arroz, entre essas, duas no Municipio de Alegrete: A GEEA - Geradora de Energia Elétrica
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Alegrete Ltda empresa do grupo Pilecco Nobre e a UTECAAL — Unidade Termoelétrica
Empresa da Cooperativa Agroindustrial Alegrete Ltda.

A Silica Verde do Arroz Ltda do grupo Pilecco Nobre, localizada em Alegrete/RS, é
uma das industrias que utilizam a casca de arroz como biomassa para geracao de energia
elétrica com queima controlada e que j& obtém sucesso na comercializacdo da silica com uso
para adigdo em concretos.

As estacdes de tratamento de dgua (ETA) transformam a agua bruta, normalmente
inadequada para 0 consumo humano, em agua potavel, atraves dos processos de coagulacéo,
floculacéo, decantacéo e filtracao.

Durante esses processos, adicionam-se como insumos varios produtos quimicos, como
o sulfato de aluminio, sulfato de ferro, hidroxido de célcio e cloro. Esses insumos conduzem
a formacdo de residuos nos decantadores, denominados de lodo de ETAS, com elevadas
concentracdes de aluminio, silica e ferro (NOVAES, 2008).

Estudos para o reaproveitamento do lodo de ETA tem-se desenvolvido nas mais
diversas areas, principalmente na fabricacdo de cimentos e na producdo de ceramicas, em
funcdo de altas concentracGes de aluminio, silica e 6xido de ferro.

Até o presente momento, ndo se tem o conhecimento da utilizagdo do lodo de ETA
como constituinte de massa ceramica objetivando o desenvolvimento de placas ceramicas a
serem utilizadas na construgdo civil. Assim, este trabalho propde a combinacdo de silica e
lodo de ETA, na expectativa de conferir melhores propriedades mecanicas e termomecanicas
ao material e agregar valor aos residuos utilizados.

De acordo com Sobrosa (2014), que realizou uma pesquisa na area de ceramica
refrataria, analisando o efeito da substituicdo parcial da argila pela silica da casca do arroz em
percentuais de 5%, 10% e 20%, e observou que, conforme aumentava-se a substituicdo de
argila por CCA, era obtido um melhor empacotamento da mistura e consequentemente uma
melhora nas propriedades mecéanicas do material. Por outro lado, as amostras com 20% de
silica resultaram em uma menor resisténcia ao choque térmico.

Diversos estudos estdo sendo desenvolvidos para avaliar os efeitos da adicdo e/ou
substituicdo de residuos na producgdo de ceramicas. Em razdo disto, neste trabalho pretende-
se através da adicdo do lodo de ETA (LETA) em diferentes proporc¢oes, tera expectativa de
conferir melhores propriedades termomecanicas ao material, dando um destino final a esses
residuos dentro do conceito de sustentabilidade ambiental.

Como matéria-prima foram utilizados a argila caulim, adquirida da empresa Helager

Industria e Comércio Ltda, a empresa Silica VVerde do Arroz Ltda forneceu a silica proveniente
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da queima com temperatura controlada de casca do arroz (91% de pureza), e o Lodo de ETA
foi coletado na estacdo de tratamento de aguas CORSAN na cidade de Alegrete.

1.1 Objetivo Geral

Avaliar a viabilidade técnica do uso do lodo residual da estacao de tratamento de dguas
(LETA) e asilica residual proveniente da queima da casca de arroz na fabricacdo de placas de
revestimento ceramico, buscando melhorar suas propriedades termomecanicas e investigar o

desenvolvimento de novas fases cristalinas resultantes.

1.2 Objetivos especificos

a)  Produzir placas ceramicas a partir da massa ceramica formulada com 80% de argila
caulim e 20% de silica proveniente da queima com temperatura controlada da casca
de arroz, com substituicdo parcial da mistura por lodo de LETA, em teores de
10%,20% e 30%, em massa.

b)  Avaliar o comportamento fisico e termomecénico das placas produzidas e das placas
aplicadas no sistema;

c) Analisar as transformacdes mineraldgicas e microestruturais ocorridas;

d) Avaliar o desempenho térmico das placas cerdmicas frente a variagOes bruscas da

acao de calos e resfriamento.

1.3 Estrutura do trabalho

O presente trabalho esta dividido em 7 capitulos, estando organizado da seguinte

forma:

O Capitulo 1 — Introdugdo, apresenta a importancia da pesquisa, justificando a escolha
do tema e objetivos propostos.

No Capitulo 2- Revisdo Bibliografica, aborda caracteristicas e propriedades das
ceramicas silicoaluminosas, matérias-primas convencional e alternativas, com énfase na Silica
eno lodo de ETA, além das etapas de producdo — dosagem e mistura, método de conformacao,

secagem e sinterizagao.
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O Capitulo 3- Materiais e Métodos, descreve a metodologia empregada na producéo
das cerdmicas refratarias, e apresenta 0s ensaios fisicos, quimicos, mecanicos e
termomecanicos que foram realizados.

No Capitulo 4- Resultados e Discussdo dos resultados, € realizada a discussdo dos
resultados obtidos a partir dos ensaios realizados.

No Capitulo 5- Consideraces finais, sdo apresentadas as conclusdes e sugestdes para
futuros trabalhos de pesquisas.

No Capitulo 6- Referéncias Bibliogréaficas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Em fungdo da composicao quimica e mineraldgica da cinza da casca de arroz (SCA),
do lodo de ETA e da argila caulim apresentarem elevados teores de Silica e Alumina, e da
massa ceramica produzida a partir destes principais constituintes ser submetida a tratamento
térmico por sinterizagdo, queima com temperatura a 1300°C, o foco principal desta revisao

sao as ceramicas refratarias silicoaluminosas.

2.1 Ceramica Refrataria

Por definicdo, refratario € um material, em geral ndo-metalico, tendo como
propriedade fundamental a capacidade de suportar altas temperaturas em ambiente confinado
resistindo as variagdes ambientais em meios agressivos.

Para Callister (2002) os materiais ceramicos sdo geralmente uma combinagéo de
elementos metalicos e ndo-metalicos apresentando ligacbes atbmicas de natureza
predominantemente idnica, formando oxidos, nitretos e carbetos.

Conforme Su et al.(2014) e MATCHINE (2012), as ceramicas refratarias sdo de
extrema importancia para a industria de transformacédo, como siderurgicas, que necessitam de
materiais com excelentes propriedades térmicas, possuem a capacidade de suportar
temperaturas elevadas sem se fundir ou se decompor e tem a capacidade de permanecerem
ndo reativas e inertes, quando expostas a ambientes severos.

Para se produzir refratarios necessita-se de elementos quimicos no composto que
tenham elevado ponto de fusdo e alto grau de pureza, sdo eles: silicio, aluminio, magnésio,
calcio, cromo, zirconio e carbono. Na natureza encontramos esses elementos quimicos em
abundancia principalmente nas argilas e rochas, destacam as argilas (Si, Al), rochas (Si),
Magnesita (Mg), dolomita (Mg, Ca), cromita (Cr, Fe, Al) e minerais de zirconio
(CALLISTER, 2002).

2.11 Classificacio das cerdmicas refratarias

A norma NBR 10237 (2001), classifica as ceramicas refratarias pelo método de
fabricacdo (fusdo ou sinterizacdo), pelo método de conformacdo (conformado ou néo-
conformado), ou conforme 0 meio ou atmosfera em que devera apresentar elevada resisténcia:

acidos, basicos, neutros e especiais, conforme a Tabela 1.
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Refratarios Acidos: como principal constituinte ha predominancia do 6xido de silica

(Si0O»). Sua utilizacdo é compativel com meios quimicamente acidos.

Refratarios Basicos: podem ter a dominancia do éxido de magnésio (Magnesiano) ou

Cromo-Magnesiano, compativeis com meio quimicamente basico.

Refratarios Neutros: classificados pela predominancia do 6xido de aluminio ou 6xido

de cromo, sendo aluminoso ou cromético. Sua utilizacdo é compativel com meios
quimicamente basicos.

Os refratarios especiais sdo relativamente caros, pois incluem os 6xidos de elevada

pureza, como a magnesita, alumina, silica, berilia, zirconia, mulita, além de outros compostos
a base de carbeto de silicio. Esses materiais, como o carbeto de silicio (SiC), tem sido
aplicados para fabricar elementos de aquecimento como os cadinhos (CALLISTER, 2008). A

Tabela 1 apresenta a natureza dos materiais refratarios quanto a natureza quimica.

Grupo Classe

Acidos Silicosos

Silico aluminosos

Magnesianos

Magnesiano-Cromiticos

Basicos Cromo-Magnesiano

Dolomiticos

Magnésia

Aluminosos ou de alumina
Alumina-carbono
Alumina-carbeto-carbono, de silicio carbono

Neutros - — - -
Aluminosos Cromiticos ou de alumina cromita

Cromiticos

Carbono e grafiticos ou de cromita

Carbeto de silicio

Especiais —
P Cordierita

Mulita

Tabela 1 - Classificacdo dos refratarios quanto a natureza quimica.
Fonte: NBR10237, 2001.
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A NBR 10237 também classifica os refratarios segundo a composi¢do quimica,

conforme a
Tipo Chasse/Caractersiicas::
SL-17 SL-27 SL-3 i M
Silicososs (#5810 (255105 (25510, )= i -
5-54 99 5502 005 T, 935 = =
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m‘.‘t’:j; (% MO (8% Mat) {95 Ma() (% MO
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Tabela.
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Tabela 2 - Classificagdo dos refratarios quanto & composi¢do quimica.
Fonte: Adaptado de NBR 10237.

Refratarios Silicosos: composto por altos teores de silica normalmente com valores

superior a 93% de SiO». Sao fabricados com quartzitos e outras rochas silicosas, possuem alta
refratariedade, alta resisténcia ao chogue térmico, alta estabilidade volumétrica, sendo muito
utilizados na inddstria vitrea e siderdrgicas.

Refratarios de Magnesiano: possuem em sua composi¢do quimica teores de

Magnesita, cujo componente principal é o 6xido magnésio em concentracdo minima de 82%.
Suas propriedades dependem diretamente das concentracdes das liga¢bes do silicato. Possuem

alta resisténcia as escorias ricas em 6xido de ferro e/ou célcio.

Refratarios aluminosos: possuem teor de Al>Os superior a 50% e sdo fabricadas,

essencialmente com minérios aluminosos, como as bauxitas, e argilas refratarias aluminosas.

Refratarios de cromita-magnésia e magneésia-cromita: sdo fabricados a partir de
misturas de cromita com magnésia em diferentes propor¢fes. Normalmente, a primeira
palavra do nome indica o 6xido predominante.

Refratarios Cromiticos: sdo fabricados a partir de minério de cromita, com teor de

o6xido de cromo minimo de 30%.

Refratarios silicoaluminosos: possuem teor de Al.Os compreendido entre 15 a 45% e

sdo fabricados, essencialmente, de argilas refratarias cauliniticas
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2.1.2 Propriedades das ceramicas refratarias

As propriedades dos materiais ceramicos refratarios estao apresentadas em trés grupos:

propriedades mecanicas, fisicas e térmicas.

e Propriedades mecénicas

As propriedades mecanicas dos materiais ceramicos refratarios estdo divididas no
presente trabalho em: resisténcia a abraséo e eroséo, a tracdo direta e a flexdo, resisténcia a
compresséo e tenacidade.

Resisténcia a abrasdo e erosdo: é a propriedade que os materiais refratarios tém de

resistir ao efeito abrasivo de outros materiais duros ou erosivo causado pela acdo de gases.
Esta propriedade é influenciada pela temperatura que o material € submetido em uso influindo
diretamente no tempo de durabilidade do mesmo. Os materiais que apresentam maior
resisténcia mecénica sdo os materiais com maior resisténcia a abrasdo. A norma NBR 13185
(1999) determina o processo para medicdo destas propriedades.

Resisténcia a tracdo direta, a flexdo e a compressdo: estas propriedades estdo

relacionadas ao fato de que, durante o processo de aquecimento no uso dos refratarios, €
comum o aparecimento destas tensdes devido aos efeitos de dilatacdo e contracdo no material.

Segundo Duarte (2008) elas podem ser medidas a temperatura ambiente ou em
qualquer temperatura. Contudo, a resisténcia a compressdo obtida na temperatura ambiente
ndo pode ser usada diretamente para prever a performance do refratario, mas fornece uma
ideia aproximada de seu desempenho.

A NBR 6224 (2001) determina os procedimentos para a obtencdo da resisténcia a
compressao a temperatura ambiente.

A resisténcia a flex&o tem seu procedimento orientado pela norma NBR 5014 (2012),
para determinacédo desta resisténcia a temperatura ambiente, enquanto que para a resisténcia a
tracdo ndo ha normativa brasileira vigente para materiais refratarios até 0 momento.

As variaveis que mais afetam a resisténcia mecanica do material sdo o tipo de ligacao
quimica, a temperatura de queima utilizada e a porosidade. A resisténcia a compresséo € uma
propriedade ligada também a outras como a resisténcia a abrasao e a resisténcia ao impacto
(DUARTE, 2005).

Tenacidade: a tenacidade de um material representa sua capacidade de absorver
energia ate sua fratura (CALLISTER, 2002).
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Nos materiais cerdmicos em geral, devido as ligagdes ibnicas e/ou covalentes, ordem
a longa distancia e planos de deslizamento independentes, esses materiais apresentam
fragilidade com baixa tenacidade e ductilidade. Em muitos casos sdo adicionadas fibras de
vidro para se aumentar a tenacidade e a resisténcia mecanica. A tenacidade em materiais
ceramicos refratarios € importante para aumentar a resisténcia a degradacdo em servico,

aumentando sua tolerancia a fissuras (BECHER, 1991).

e Propriedades fisicas

Densidade de massa aparente: segundo a NBR 6220 (2011), é a relagdo entre a massa

em kg de um refratario e o volume que ele ocupa (kg/m3). Esta propriedade expressa uma
medida indireta da capacidade térmica de um refratario armazenar calor. Também fornece
uma informacdo indireta sobre a resisténcia a corrosao e resisténcia mecénica dos materiais,
pois, quanto maior a densidade, menor o volume de vazios e, consequentemente, maior a
resisténcia mecanica, resisténcia a corrosdo e maior condutividade térmica (DUARTE, 2005).

Porosidade: conforme a Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC), a
porosidade pode ser classificada de duas maneiras. Como porosidade aberta, em que 0s poros
se comunicam entre si, ou porosidade fechada, onde o0s vazios estdo isolados uns dos outros.

A Figura 1 ilustra estes dois tipos de porosidade.

(a) Porosidade aberta (b) Porosidade fechada
Figura 1- Tipos de porosidade: (a) porosidade aberta e (b) porosidade fechada .
Fonte: Freitas e Torres, 2008.

A porosidade aparente ou porosidade aberta é a medida de poros abertos existentes no
refratario. Sendo assim, a absorcdo de &gua esta relacionada com a porosidade aparente do
material, pois a diminui¢do da absor¢éo de 4gua pode caracterizar a diminuicéo da porosidade

aparente do corpo ceramico. A porosidade fechada ¢ de dificil determinagdo, uma vez que 0s
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poros fechados estdo localizados no interior da particula sem comunica¢do com o exterior
(DUARTE, 2005).

A porosidade é uma propriedade de extrema importancia no desempenho dos materiais
refratarios, pois afeta direta ou indiretamente outras propriedades do material como resisténcia
a compressao e resisténcia a abrasdo, entre outras (RAAD, 2008).

Para a maioria das utilidades, as ceramicas sdo imaginadas como densas, duras,
extremamente resistentes. Esses tipos gerais de ceramica sao encontrados em praticamente
tudo, desde louca branca a fios de fibra Otica. Porém, ha outros tipos de cerdmica que sao
desenvolvidas devido a sua natureza porosa que, por serem hidrofilicas, permitem o transporte
de substéncias polares, tais como a 4gua (VLACK e HALL, 1973).

Quanto mais poroso € um material, mais facil € a penetracdo de liquidos e vapores e
isso sempre vem associado a um dano ao material, exceto no caso de materiais isolantes, em
que a porosidade é util (JONES et al., 1985 apud JUNIOR, 2009).

Conforme Yoshimura et al. (2005), a porosidade aparente também influencia a dureza
do material. Quanto maior a porosidade, maior a tendéncia para o surgimento de microtrincas
na regido da identacdo, proporcionando maior movimentacdo entre as particulas durante o
processo de identagdo e, como consequéncia, a diminuicéo da rigidez local.

Distribuicdo Granulométrica: esta propriedade € importante para se determinar

caracteristicas como densidade e permeabilidade e também, para se prever o grau de
empacotamento do sistema. O aumento do empacotamento do sistema através do melhor
posicionamento das particulas preenchendo os macroporos e poros capilares diminui a
porosidade (DUARTE, 2005).

Algumas propriedades dos materiais ceramicos refratarios dependem do
empacotamento das particulas que os constituem, como, por exemplo, a resisténcia mecanica
e a porosidade. E possivel obter ceramicas mais densas e com maior resisténcia mecanica em
funcdo do menor volume de vazios obtido com a otimizacdo do empacotamento. Segundo
Oliveira et al. (2000), a correta proporcéo e o tamanho adequado dos materiais particulados
permitem que 0s vazios maiores sejam preenchidos com particulas menores, cujos vazios sao
preenchidos com particulas ainda menores e assim sucessivamente, conforme se observa na
Figura 2. Por outro lado, para a producéo de revestimentos com baixa condutividade térmica,

empacotamentos com baixa densidade sdo necessarios.
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Figura 2-. Efeito da quantidade e tamanho das particulas na eficiéncia de empacotamento. Pag.120. Adaptado por
Sobrosa(2014). (a) particulas de um Unico tamanho; (b) distribuicdo inadequada de tamanhos de particulas; (c)
falta de particulas pequenas; (d) maxima densidade de empacotamento teérico.

Fonte: Oliveira et al. (2000).

e Propriedades térmicas

Refratariedade: capacidade de suportar altas temperaturas (acima de 1100°) resistindo

ao seu proprio peso sem se deteriorar e sem que ocorra a fusdo completa, procedimento este

avaliado pela normativa NBR 6222 (1995), através do ensaio do cone pirométrico. A Tabela

1 apresenta a refratariedade de alguns materiais.
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Material refratario Refratariedade (°C)
Argila refrataria 1580-1750
Produtos semiacidos 1610-1710
Produtos de chamote 1610-1750
Quartzito 1730-1750
Caulim 1740-1770
Produtos com alta alumina 1780-2000
Produtos de cromo-magnesita Acima de 2000
Produtos de dolomita Acima de 2000
Produtos a base de Magnesita Acima de 2300

Tabela 1 - Refratariedade de alguns materiais.
Fonte: Raad (2005).

Estabilidade ao choque térmico: esta propriedade é especificada pela normativa NBR

13202 (1997) que determina a resisténcia ao choque térmico com resfriamento em agua.
Definida como a capacidade dos materiais refratarios tem de resistirem as tensdes ocasionadas
pelas variacOes térmicas. Esta propriedade esta relacionada diretamente com a condutividade
térmica do material. Quanto maior a condutividade térmica, menor a tensdo desenvolvida no
sistema em funcdo da homogeneidade da distribuicdo das tensdes no sistema (Raad, 2005).

Expansdo e retracdo térmica: materiais refratarios quando expostos a altas

temperaturas ou resfriados sofrem variages de composicao de suas fases, recristalizacoes e
sinterizacdes, provocando variagdes no volume do material que afetam o seu comportamento
durante uso. Esta propriedade é importante para avaliar o comportamento do material quando
exposto ao choque térmico. As expansdes ou retracBes, quando ocorridas por tempo
prolongado, podem gerar deformacdes permanentes na estrutura devido a formacao de fases
estaveis no material (BUDNIKOV, 1964).

A propriedade de dilatacdo térmica reversivel é determinada pela normativa NBR 6637
(2013) aplica-se a materiais refratarios expostos a temperaturas abaixo da temperatura de

sinterizacdo que tendem a retornar a sua dimenséo original sem deformacdes permanentes.
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2.1.3 Matéria-prima empregada na fabricacdo de cerdmica refrataria

Em funcdo das matérias-primas delimitadas para este estudo apresentarem elevados
teores de silica e aluminio, sera aprofundado portanto o estudo das caracteristicas das
ceramicas silicoaluminosos.

A principal matéria-prima empregada na fabricacdo de produtos ceramicos € a argila,
material abundante em todas as regides brasileiras. As argilas sdo definidas como sendo um
produto natural, terroso, constituidas por componentes de grdos muito finos, entre os quais se
destacam os minerais argilosos (DONDI et al. 2014).

Os argilominerais compreendem uma grande familia de minerais, que podem ser
classificados em diversos grupos. Os principais grupos sdo fundamentalmente formados por
silicatos hidratados de aluminio, que s&o as: caulinitas, ilitas e montmorilonita. A caulinita é
mais refrataria, pois sdo quase isentas de Oxidos e hidroxidos de ferro. O grupo da
montmorilonita exibe uma maior plasticidade em funcéo das particulas serem mais fino que
as demais. As ilitas apresentam caracteristicas intermediarias (MURRAY, 2001; NJOYA,
2012).

Nessa secao é abordado as matérias-primas empregadas na fabricacdo: argila caulinita,

mulita e a alumina, em funcgdo de sua composicao quimica e propriedades refratérias.

e Argila Caulinitica

O Caulim é uma argila formada pela predominancia de aluminio e silica de
granulometria muito fina recebendo a denominacéo de argila caulinita. Possui alto grau de
pureza e geralmente apresenta cor branca, ap6s a queima.

Tecnicamente podemos dividir as argilas caulinita da seguinte forma: quando o teor
de alumina varia entre 20 e 45% aproximadamente sao denominadas de Fire Clay.

O primeiro grupo das argilas cauliniticas sdo compostas basicamente por caulinita rica
em matéria organica, alta plasticidade, baixa refratariedade e baixo teor de alumina. E
importante mencionar que devido a compactagdo, 0s canais internos existentes entre as
particulas séo diminuidos, dificultando a eliminacéo de agua durante o processo de secagem,
aumentando assim, o gradiente de umidade no interior do produto e provocando fortes
retracOes e deformaces (RIBEIRO et al.,2004).

O segundo grupo das argilas caulim, denominadas de argila dura ou flint e/ou semiflint
Clay, sdo compostas basicamente por caulinita com alto teor de alumina, bem cristalizada,

baixa plasticidade, e alta refratariedade
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As argilas que apresentam elevado teores de silicato de aluminio quando exposta a
temperaturas superiores a 1000 °C, o caulim se converte em aluminossilicato 3(Al203).2(Si0z)
denominado de mulita, desenvolvendo uma fase vitrea que contribui para 0 aumento da
resisténcia mecanica, mantendo-se estavel em elevadas temperaturas. Sua utilizagcdo € muito
ampla no preparo de massas ceramicas na produgdo de lougas, isolante elétrico e muito

empregada na producao de materiais refratarios.

e Alumina

O aluminio é um dos trés metais mais abundantes da crosta terrestre, juntamente com
o ferro e calcio. Como a maioria dos metais o aluminio ndo é encontrado na natureza na sua
forma metalica, pois se combina com oxigénio muito rapidamente formando uma variedade
de minerais (CRISTOPHER, 2006).

O oxido de aluminio, usualmente chamado de alumina é largamente utilizado em uma
variedade de produtos como abrasivos, isolantes e refratarios, devido a sua alta dureza e
resisténcia a altas temperaturas (CRISTOPHER, 2005).

A refratariedade do silicoaluminosos é influenciada principalmente com aumento do
teor de oxido de aluminio. No entanto, estas propriedades ndo dependem apenas do teor de
Al>03, mas também do teor total dos materiais fundentes presentes na composi¢do quimica
(NAKATA et al.; 1987).

e Mulita

Segundo Schacht (2004), define a Mulita como um aluminossilicato (3Al20z. 2Si0»),
correspondendo a 71,6% de AlOz e 28,4% de SiO,, obtida artificialmente a partir de seus
constituintes silica e alumina, argila e alumina, entre outros, seja por fusdo da mistura em
forno elétrico (mulita eletrofundida), ou, pela reacdo de sinterizacdo. Conforme a Figura 3 a
temperatura em que ocorre a mulitizagdo esta relacionada com a estequiometria entre a

proporcdo de alumina e silica.
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Figura 3 - Diagrama de fases sistema silica e alumina.
Fonte: Callister, 2008

O diagrama de fases para o sistema silica-alumina, Figura 3, indica a larga faixa de
proporcBes nas quais a silica e a alumina podem ser combinadas. Observa-se que a maior
temperatura possivel ao longo de toda a faixa de composicéo sem presenca de uma fase liquida
é de 1587°C. Abaixo dessa temperatura, as fases em equilibrio que estdo presentes sdo a mulita
e a silica (cristobalita).

Conforme podemos observar no diagrama de fases do sistema silica-alumina, a sintese
da mulita ocorre em uma ampla faixa de temperatura. Em um corpo ceramico a mulita se
divide em dois tipos, mulita primaria e secundéria.

Para Braganca e Bergmann (2004), a formagdo da mulita primaria é uma
consequéncia direta da decomposicdo do caulim com o aumento de temperatura, foi descrita
como em forma de um agregado de cristais de pequenas dimensdes (<0,5um) formada na
regido da argila, e mulita secundaria, como em forma caracteristica de uma agulha prismatica
formada na regido do feldspato. A formagdo da mulita secundaria da-se na fase vitrea formada
pela fusdo do feldspato, sendo fortemente influenciada pela viscosidade e composi¢do quimica
da fase vitrea.

Chen et al. (2000), estudaram a obtencédo de mulita pela reacéo de sinterizacao entre
a caulinita e a alumina, e observaram que a alumina permanece inerte até a temperatura de
1200°C. Ja entre 1300°C a 1500°C a quantidade de mulita aumenta rapidamente pela

diminuicdo da quantidade de alumina.
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A Figura 4, mostra uma microestrutura homogénea e rica em mulita, claramente

identificada pela sua forma de agulha fina.

Figura 4- Micrografia eletrénica de varredura da mulita.
Fonte: Sadik et al., 2014

Os refratarios silicoaluminosos sdo materiais que tém uma maior demanda no
mercado, sua fabricacdo, envolve a sintese de mulita, podem ser utilizados em diversos
processos industriais com alta eficiéncia térmica, como revestimento para fornos, isolamento
térmico, ou seja, em processos industrias que envolvam altas temperaturas (SCHNEIDER, et
al.,2008; PANDOLFELLI et al., 2010b; SADIK et al., 2014).

As fases cristobalita e tridimita sdo formadas pelo aquecimento a altas temperaturas.
O quartzo é estavel abaixo de 870° C, acima desta temperatura ocorre a transformacao em
tridimita. A transicdo de tridimita em cristobalita ocorre em 1470° C, sendo a cristobalita
estavel até 1705° C. Acima desta temperatura a silica encontra-se no seu estado amorfo. A

Figura 3 apresenta um resumo dessas transformacgdes (PAGLIARI, et al. 2013).

22 Etapas na Producéo de materiais ceramicos

Os processos para producdo de materiais ceramicos envolvem inimeras variaveis.
Quaisquer modificagdes alteram o produto final, como por exemplo, modificar os métodos de
processamento, variar a composi¢do da massa, variagdes de temperatura e velocidade de
queima, podem afetar de forma significativa os resultados finais (BORGERT, 1999).

A producéo da ceramica refratéria esta dividida em quatro etapas: dosagem e mistura,

conformacdo, secagem, e sinterizag&o.
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221 Dosagem e Mistura

No preparo da massa ceramica, a etapa de dosagem e mistura das matérias-primas,
estd relacionada a diversos fatores como empacotamento das particulas bem como, a
granulometria e sua porosidade. Sdo fatores que influenciam no resultado final das
propriedades mecénicas e termomecénicas desenvolvidas nas ceramicas. (RIBEIRO et al.,
2010).

Segundo Oliveira et al. (2000), a correta propor¢do e o tamanho adequado dos
materiais particulados permitem que os vazios maiores sejam preenchidos com particulas
menores, cujos vazios sdo preenchidos com particulas ainda menores e assim sucessivamente.
A correta proporg¢do das misturas tende a melhorar a resisténcia necessaria para a manipulagdo
e procedimentos antes de serem submetidas ao processo de sinterizacdo. Dessa forma, é
possivel obter corpos mais densos e mais resistentes apos sinterizados. Deve-se destacar que
particulas esféricas tendem aumentar o grau de empacotamento do material (Duarte, 2005).

A Figura 5 ilustra como a técnica de compactacdo pode influenciar o empacotamento

de um material com a mesma distribuicdo granulométrica.

(@) (b)

Figura 5 - Modelos diferentes de empacotamento para uma mesma distribuicdo granulométrica: (a) camadas
monodispersas; (b) empacotamento aleatdrio submetido a vibragdo. A faixa vermelha representa a reducdo de
espaco ocupado pelas particulas em funcéo da otimizacéo

Fonte: Sobrosa(2014) Pag. 41

A porosidade e densidade das particulas sdo outros fatores importantes que afetam o
empacotamento de materiais. Segundo Germam (1995) as particulas podem ser totalmente
densas, com porosidade aberta ou fechada, conforme pode se observar na Figura 6.
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(@) (b) (©)

Figura 6 - Formas de poros: Particula densa (a) ; porosidade fechada (b); porosidade aberta(c) .
Fonte: Germam 1995. Adaptado pelo autor.

Duarte (2005) descreve gque existem duas classificagdes para a porosidade no material:
porosidade aberta e porosidade fechada. A porosidade aberta é constituida de poros
conectados com a superficie, ou seja, sdo condutores de material entre o interior e o exterior
da estrutura. Estes sdo mais prejudiciais a resisténcia mecanica, visto que muitas fraturas tém
inicio em falhas estruturais superficiais, tais como o0s poros.

Os materiais podem ter a resisténcia mecanica melhorada, através do empacotamento
correto das particulas. A proporc¢édo e a granulometria adequadas da matéria-prima permitem
que o0s vazios maiores sejam preenchidos com particulas menores, cujos vazios Sao
preenchidos com particulas ainda menores e assim sucessivamente. Dessa forma, é possivel
obter corpos mais densos e com maior resisténcia mecéanica. Porém, quando € desejado obter
materiais com baixa condutividade térmica, o empacotamento com baixa densidade é
necessario (SOBROSA, 2014 apud OLIVEIRA et al., 2000).

De acordo com Callister (2008), a porosidade tem um efeito negativo sobre a
resisténcia das ceramicas, pois 0s poros atuam como concentradores de tensao.

Por outro lado, os poros que ndo sdo conectados com a superficie sdo denominados
fechados, mesmo que eles sejam conectados internamente. Os poros fechados podem ser

causados pelo fechamento de poros abertos, devido a evolugédo da sinterizagéo.

2.2.2 Métodos de Conformacao

Diversas técnicas de conformacdo sdo utilizadas no processo de moldagem e dar
forma ao material.

De acordo com a norma NBR 10237 (2001), os materiais refratarios podem ser
conformados pelos seguintes métodos: prensagem, extrusdo, moldagem manual, por colagem,

vertimento, vibragéo e eletrofusao.
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Os métodos mais utilizados sdo a extrusdo e a prensagem. A extrusdo consiste na
passagem forcada de uma massa ceramica por uma matriz ou boquilha reproduzindo seu
formato. Nesse método, a plasticidade € um dos pardmetros fundamentais para se obter
sucesso na extrusdo do material. Caso a plasticidade seja insuficiente, ocorrerdo dificuldades
na conformacao, e poderdo ocorrer diversos defeitos no material produzido (RIBEIRO et al.
2005).

De acordo com Sobrosa (2014), com o aumento da taxa de substituicdo da argila pela
silica, ocorreu perda acentuada de plasticidade, impossibilitando quantidades superiores a
20% de silica, mostrando que a escolha do método de conformacéao depende das caracteristicas
da matéria-prima. O método de conformacéao por extruséo foi fator limitante no aumento do
percentual de substitui¢do. Assim, o trabalho sugere o método de conformacao por prensagem,
principalmente quando se utiliza matérias primas redutoras de plasticidade.

A prensagem é considerada por varios autores o procedimento de conformacao mais
utilizado pela inddstria ceramica, devido a sua elevada produtividade, facilidade de automac&o
e capacidade de produzir pecas e formas variadas, com contragdo minima na secagem
(AMOROS, 2000a, HENDERSON et al. 2000; GU et al. 2006).

Segundo Amoro6s (2000b), a prensagem € a compressao de um poé ceramico dentro de
uma cavidade por um pistdo ou pungéo, ocorrendo inicialmente a reducéo do volume ocupado
pelos poros intergranulares e a reordenagdo dos granulos, em seguida, ocorre a reducdo do
volume e tamanho dos espacos intergranulares por deformacdo plastica associada com o
esmagamento de granulos ocos e, finalmente, a diminuicdo de volume e tamanho dos poros
intergranulares pelo deslizamento e reordenacdo das particulas buscando alcancar um
empacotamento mais denso.

Amorés (2001), cita que o comportamento de compactacdo da massa ceramica
depende consideravelmente do teor de umidade, sendo que para cada pressdo empregada,
existe um teor de umidade da massa que resulta em um valor maximo do grau de avancgo da
compactagdo. Utiliza baixo teor de &gua de amassamento, facilidade de automagéo,
capacidade de produzir pecas de formas variadas com baixo indice de retracdo apds processo
de secagem (HENDERSON et. al 2000; GU et al. 2006).

Muller et. al. (2011), estudaram a obtencdo de filtros ceramicos a partir de manta
ceramica refrataria silicoaluminosa, prensada uniaxialmente, sinterizada a 1200°C. Diferentes
pressdes de compactacdo produziram materiais com diferentes faixas de porosidades,

resultando em uma estrutura fibrilar porosa, composta por mulita (3Si02.2Al,03), com
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porosidade na faixa de 50 a 75%. Esta estrutura possui grande potencial para revestimentos

térmicos, filtros para aerossois e craqueamento catalitico.

2.2.3 Secagem

A secagem é o0 estagio do processo cerdmico pelo qual é retirada a agua que foi
adicionada para auxiliar na operacdo de conformacgédo da massa cerdmica. A quantidade de
agua esta relacionada com o método empregado para conformacéo.

Logo ap6s a conformacéo da peca, a dgua esta distribuida quase que homogeneamente
entre as particulas de argila e outros componentes da massa ceramica. Quanto maior for a
quantidade de &gua utilizada, maior sera a retracdo no processo de secagem.

O processo de secagem pode ser natural (diretamente ao sol) ou artificial, sendo a
secagem natural a mais utilizada. Visando acelerar a producdo, muitas induastrias utilizam a
secagem artificial, que é realizada em grandes estufas com temperaturas controladas,
geralmente com temperatura de 110°C por 24 horas (DUTRA, 2007).

Para lIsaac (2004), a secagem € uma etapa critica no processamento de materiais
ceramicos devido aos defeitos que sdo introduzidos no material durante a saida da agua
contida em sua estrutura, isto é, a umidade superficial ird secar mais rapidamente do que a

interior, ocorrendo grande probabilidade de defeitos como trincas e rachaduras.

2.2.4 Sinterizacéo

A sinterizacdo, conhecida como queima, € um processo no qual uma massa ceramica,
compactada, recebe tratamento térmico em uma temperatura sempre menor que a temperatura
de fusdo. Este processo altera a microestrutura a as propriedades fisico-mecanicas do material
devido a vérias reacBes quimicas e alteracBes fisicas ativadas termicamente. Um fator
determinante nessas reacOes € a quantidade e o tipo dos éxidos fundentes que fazem parte do
processo. O objetivo principal da queima é consolidar o formato definido pelo processo de
conformacao.

Parte da massa ceramica quando exposta a elevadas temperaturas se transforma em um
liquido viscoso que ocupa 0S espacos vazios entre as particulas maiores, formando novas
ligagbes quimicas estaveis. Se no ciclo de queima a temperatura necessaria para fusdo das

fases cristalinas é atingida ou superada, a taxa de resfriamento afeta de maneira significativa
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a quantidade de cristais formados, porém se a temperatura atingida é inferior ou insuficiente,
o resfriamento pouco afetara a fracdo cristalizada (QUINTEIRO et. al, 2002).

Estas propriedades podem ser analisadas pelas curvas de gresificacdo do material, a
qual ¢ a representacédo grafica simultanea das variac@es de absorcdo de agua e retracdo linear
da peca com a temperatura de queima. A temperatura ideal, a velocidade de queima, o
resfriamento e a composic¢ao quimica da massa ceramica estdo intimamente relacionados com
a qualidade do produto final (NICOLAU, 2012).

Em temperaturas superiores ocorre a formacéao de fases cristalinas ou fases vitreas. Se
a silica livre reagir com a alumina, a fase cristalina formada é a mulita, caso contréario, é

formada cristobalita.

2.3 Matérias-primas alternativas na producdo de materiais ceramicos

Esta secdo foca no tema principal do trabalho, que sdo as pesquisas cientificas
envolvendo o aproveitamento da silica da casca do arroz e o Lodo residual do tratamento de
aguas, como matérias-primas alternativas na producdo de materiais ceramicos, oportunizando
0 descarte final, de forma sustentavel, de encontro ao conceito de sustentabilidade em

reaproveitamentos de residuos.

2.3.1 Silica da casca do arroz

Em funcdo da crise energética e da elevagdo de custos de energia, a queima da casca
de arroz surgiu como alternativa de combustivel para as industrias de beneficiamento de arroz
por ter alto poder calorifero em torno de aproximadamente 3200 kcal/kg.

Na totalidade do arroz industrializado aproximadamente 23% do total é convertido em
casca, que ap6s queimada resulta em 4% da massa original convertidos em cinza,
permanecendo um material com estrutura celular porosa, com alta superficie especifica
contendo elevada quantidade de silica, em torno de 93%. Somente o estado do Rio Grande do
Sul gera em torno de 2.000.000toneladas de casca e 300.000 toneladas de cinza por ano,
dependendo da safra. (IRGA safra 2016/17).

Para ap6s a combustdo da casca do arroz, a cinza da casca do arroz (CCA) é composta
basicamente por dioxido de silicio (SiO.), apresentando pequenos percentuais de Oxidos,

como: potassio (K20), célcio (CaO), alumina (Al203), ferro (Fe203), magnésio (MgO),
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enxofre (SOz), carbono (CO2) manganés (MnQ), fésforo (P20s) e cloro (Cl) (DELLA et
al.,2001; YALCIN et al. 2001; PRUDENCIO JUNIOR et al., 2003).

A silica possui numerosas aplicacdes especializadas. Na sua forma amorfa € utilizada
como dessecante, adsorvente, carga inerte, componente catalisador, na producdo de cimentos
sendo, entre outros. Silica € um material bésico na inddstria de vidro, e para a producdo de
ceramicas refratarios em funcdo das caracteristicas de alta refratariedade, resisténcia
mecanica, baixa condutividade térmica (HOTZA et. al.; 2005).

Para Pouey (2006) as principais influéncias nas propriedades fisico-quimicas da CCA
com relagdo aos teores de silica, carbono e superficie especifica estdo relacionadas com o
método de queima, o tempo e a temperatura utilizado no processo. Em ultima instancia
definem as qualidades fisico-quimicas do produto final.

A principal caracteristica da CCA onde se utiliza o processo de combustdo em leito
fluidizado com controle de temperatura é basicamente a producéo de uma silica amorfa, de
elevada reatividade. Por outro lado, a queima sem controle de temperatura pode se atingir
temperaturas muito elevadas chegando a 1000°C, induzindo a cristalizacdo da estrutura do
material. A Figura 7 (a) mostra a diferenca estrutural da CCA proveniente da queima em um
forno comum, e outra Figura 7 (b), oriunda em leito fluidizado. Observa-se que a CCA obtida

por leito fluidizado possui uma estrutura mais porosa, enquanto que a produzida em forno

comum possui uma estrutura mais compacta devido ao longo periodo no forno.

Figura 7 - Microscopia CCA: (a) CCA obtida pela combustdo em forno comum e (b) CCA obtida pela combustdo
em leito fluidizado.
FONTE: Agopyan, 2000.
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Diversos autores estudaram o efeito da temperatura e do tempo de queima da casca de
arroz para obtencéo da silica em estado amorfo. Segundo (SOUZA et al., 1999; SOUZA et
al., 2000; AGOPYAN 2000; DELLA et al., 2005; LIOU, 2004), chegaram a concluséo que a
maior reatividade da CCA esta fortemente influenciada pela temperatura de queima, onde a
maior atividade pozolénica encontrado foi com temperatura em torno de 500° C e 650 ° C.

Com o objetivo de aumentar a reatividade da silica a moagem ¢é incorporado ao
processo de beneficiamento da CCA.

O processo de moagem promove a reducdo das particulas, consequentemente,
ocorrendo 0 aumento de sua area especifica, aumentando sua reatividade, e melhorando
também, o fator de empacotamento das particulas. Suas principais propriedades sdo a
resisténcia a choques térmicos e baixa condutividade.

Podemos citar na forma de silicas cristalina o quartzo, a tridimita e cristobalita, as
silicas vitreas e as silicas amorfas com excelentes propriedades refratarias e altamente reativas.
Considerado um mineral de grande interesse pela sua diversidade de aplicagdes nos processos
industriais em funcdo de ter alta resisténcia mecanica, alta refratariedade, baixa condutividade
térmica, resisténcia aos ataques quimicos e variagbes térmicas acima de 600°C
(FONSECA,1999).

Em relacdo aos estudos sobre CCA no Brasil, Della et. al (2001) realizaram um
importante trabalho referente a caracterizagdo da cinza da CCA para a fabricacéo de ceramica
refrataria a base de silica. De acordo com a pesquisa, o alto ponto de fusdo aliado a grande
disponibilidade e baixo custo da cinza, sdo uma das maiores potencialidades da CCA e
indicativos para a fabricacdo de tijolos refratarios em fornos siderdrgicos.

Sobrosa (2014), que analisou o efeito da substituicdo parcial da argila pela silica da
casca do arroz em percentuais de 5%, 10% e 20%, foi constatado que no ensaio de resisténcia
a compressao o material com 20% de SCA apresentou uma ruptura mais fragil, com aumento
de resisténcia no ensaio de resisténcia a tracdo direta. No ensaio de resisténcia a flexao a trés
pontos, os tracos utilizando-se 10% e 20% de SCA tiveram aumento significativo de
resisténcia. No ensaio ao choque térmico a mistura com 20% de substitui¢do apresentou maior

fragilidade e menor resisténcia.

2.3.2 Lodo residual da Estacéo de tratamento de agua

A indUstria de tratamento de 4gua do Brasil produz em torno de 40.10% m*/dia de agua

tratada, através de estacdes de tratamento de dgua (ETAS). As ETAs podem ser vistas como
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mini fabricas de residuos, na faixa de 1 a 4 % do volume total de &gua tratada, que
corresponderia & geragio de 613.037 m®/dia de residuos de ETA (IBGE/DPIS 2013).

Segundo a CORSAN (2014), no Estado do Rio Grande do Sul, as matérias primas
utilizadas no processo sdo acido sulfdrico, bauxita e hidréxido de aluminio

A producéo de lodo nas ETASs que utilizam hidréxido de aluminio como coagulante é
cerca de 20 g de sdlidos/m® de agua tratada, resultando em elevada concentracdo de alumina
residual, com potencial como matéria-prima de material refratario silicoaluminoso.

Os principais processos utilizados em ETA sdo: coagulacéo, floculacdo, decantacéo e
filtracdo. Esses sistemas de tratamento de &gua geram um residuo denominado lodo de ETA,
e é originado, na maioria das vezes, na fase de decantacdo e filtracdo (HAMODA et al, 2004).

O residuo gerado no decantador é um material rico em SiO2, Al>O3 e Fe203. Do ponto
de vista mineraldgico, é constituido de caulinita, mica, silica e gibsita, com predominancia de
caulinita. O residuo apresenta morfologia irregular das particulas e larga distribuicdo de
tamanho de particulas, entre 1 até 425um.

Segundo a Norma ABNT NBR 10004/87, o lodo de ETA é material classificado como
rico em argilominerais, silte e areia, sendo classificado como residuo classe 1A nao Inerte por
possuerem normalmente contaminantes quimicos e concentra¢fes de sélidos maior que
2,5um.

Devido a sua composicao quimica, o lodo de ETA, € considerado um residuo sélido
ndo inerte que necessita de uma disposicdo final adequada, porém o seu destino na maioria
das vezes sao corpos d’agua mais proximos (JUNIOR, 2009).

As caracteristicas fisico-quimicas do lodo estdo relacionadas com a qualidade da dgua
bruta e a quantidade de produtos quimicos utilizados, aumentando sua producdo nos periodos
chuvosos. O descarte final do lodo de ETA deve ser ponderado para todas as ETA
individualmente em funcéo de seus aspectos técnicos, econdmicos e ambientais (TEIXEIRA
et. al.; 2006).

O lodo de ETAs, apresentam, muitas vezes a presenca de metais pesados, como cobre,
chumbo, cddmio, cromo, zinco, niquel e altas porcentagens de aluminio tornando inviavel seu
lancamento em redes de esgoto ou corpos de &gua, exigindo solucdes técnica economicamente
viavel para sua disposicao final, podendo restringir até mesmo a reutilizagéo destes residuos,
(BARROSO e CORDEIRO 2001).

Monteiro et al. (2007) investigaram a influéncia da temperatura de queima na
producéo de cerdmica vermelha, desenvolvida a partir de uma massa ceramica a base de argila

caulinitica adicionada com lodo de ETA. Foram preparadas misturas com quantidades de 0%,
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3%, 5% e 10% em peso de lodo ETA, submetidas ao processo de sinterizagdo com
temperaturas de 700, 900 e 1100° C. Os resultados das analises indicaram que a incorporagao
do lodo de ETA aumenta a absorc¢éo de agua e reduz a resisténcia mecanica da ceramica. Esta
é uma consequéncia das mudancas causadas na porosidade pela perda de peso relativamente
elevada durante a fase de sinterizagéo.

Huang et al. (2001) relatam que o reaproveitamento do lodo de ETA na producéo de
tijolos ceramicos a temperatura de queima tem influéncia sobre as propriedades mecanicas
das ceramicas. Os corpos-de-prova sinterizados com temperatura 1.050 ° C tiveram uma
absorcdo de agua inferior a 15%, a resisténcia a compressao e densidade aparente ficaram
dentro do Padrdo Nacional Chinés (CNS). O mesmo material, quando sinterizados a
temperatura de 1.100° C, resultou em uma retracdo linear em torno de 45%, mantendo o0s
mesmos resultados obtidos nos saios de resisténcia a compressao e densidade aparente iniciais.

Paixdo et al. (2008) investigando os efeitos da adicdo de um lodo de ETA nas
caracteristicas fisicas e mecéanicas de uma cerdmica preparada com massa ceramica. Foi
adicionado a massa ceramica lodo de ETA traco de mistura correspondente a 2%, 5% e 10%
de em peso. Os corpos prensados foram sinterizados a 950, 1000 e 1050 °C em forno elétrico.
A adicdo de lodo causou diminuicdo da resisténcia a flexdo do corpo seco, devido a reducao
da retracdo linear de secagem. A temperatura maxima de sinterizagdo da cerdmica com lodo,
para a ndo ocorréncia de retracdo linear excessiva, foi diminuida para ~1000 °C. Até esta
temperatura, a incorporacao do lodo pouco afetou a retracdo linear da ceramica, mas aumentou
a absorcdo de agua e diminuiu a resisténcia a flexdo.

De uma maneira geral, a obtencéo de ceramicas porosas, consiste na incorporacao de
produtos organicos nos corpos ceramicos, 0s quais séo removidos durante a queima, deixando
poros cujo tamanho estd associado com as particulas dos agentes organicos (DUTRA e
PONTES, 2002).

2.4 Consideracdes finais da revisio

Considerando todos os esforgos e pesquisas contemplando o reaproveitamento de
materiais a fim de minimizar os impactos ambientais a partir de fontes indcuas, o objetivo do
presente trabalho busca aliar as propriedades da silica amorfa, devido a sua baixa
condutividade térmica as estabilidade dimensional, as do lodo de ETA, que apresenta na
composicdo quimica elevados teores de alumina, propondo o desenvolvimento de placas

ceramicas visando o estudo de seu desempenho térmico.
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Dessa forma, esta pesquisa pretende determinar as melhores propriedades mecanicas
e termomecanicas em materiais ceramicos silicoaluminosos, incorporando ambas as matérias-

primas alternativas, silica e lodo de ETA.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O fluxograma abaixo apresenta, esquematicamente, o procedimento experimental
adotado para o desenvolvimento deste trabalho, conforme a Figura 8.
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Figura 8 — Fluxograma do planejamento experimental
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3.1 Materiais e Métodos

Este capitulo descreve as matérias-primas, a metodologia e os ensaios fisicos-
mecanicos e termomecanicos realizados. As amostragens foram realizadas em triplicata para
cada ensaio.

Conforme proposta de trabalho apresentada para a banca qualificadora no
desenvolvimento do presente estudo, a mesma sugeriu que, em funcao das “matérias primas”
alternativas serem de origem de residuos de atividades industriais, que fizéssemos uma
investigacdo complementar das propriedades termomecanicas, produzindo placas ceramicas
sem a utilizagdo da argila caulim como constituinte da massa ceramica, em razéo do lodo de
ETA ser classificado como argilomineral. Definiu-se o traco de mistura utilizando-se 50%
silicade casca de arroz X 50% lodo de ETA, denominado pela sigla SL 50/50, conforme tabela
7, quantidades expressas em massa. Em razéo disto, o trago de mistura SL 50/50, ndo foi
comparado com o material ceramico utilizado como referéncia.

O segundo passo deste trabalho, foi a comparacdo dos resultados termomecanicos
obtidos, elegendo o traco de mistura que melhor representa essas propriedades, quando
utilizados a combinacdo simultanea da silica da casca do arroz e o lodo de ETA, submetendo-
0 ao ensaio ao choque térmico pela normativa NBR 15575-4 (2013).

32 Matérias-primas

As matérias-primas para a producdo das placas ceramicas em estudo, sdo: argila
caulim, silica proveniente da queima com temperatura controlada da casca de arroz e lodo

residual da estacdo de tratamento de aguas.

3.2.1 Argila caulim

A argila caulinita utilizada neste trabalho é originaria do norte de Sdo Paulo na regido
de Vargem Grande do Sul, fornecida pela empresa Helager Industria e Comércio Ltda. Este
material, apds ser extraido da jazida, foi submetido ao processamento de lavagem para a
retirada da matéria organica, e posteriormente seca a uma temperatura de 350° C em forno
rotativo por um periodo de tempo de 12 horas. Apds, foi moido e peneirado para desaglutinar
e padronizar o tamanho de particulas, para finalmente serem embaladas. A Figura 9 apresenta

0 aspecto visual da argila caulim.
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Figura 9 — Argila caulim
Fonte: Proprio Autor (2017)

Tabela 2 apresenta a composicdo quimica da argila caulim

Elemento Porcentagem (%0)
SiO2 57,83
Al203 27,52
Fe203 2,25
TiO2 0,38
CaO 0,13
MgO 0,36
Na.O <0,001
K20 1,87
MnO <0,01
Perda ao fogo 8,63

Tabela 2 - Composi¢do quimica da argila caulim
Fonte: Helager Inddstria e Comércio Ltda.

3.2.2 Silica da casca do arroz

A Silica usada no desenvolvimento deste trabalho foi produzida pelo processo de

geracdo de energia através da queima casca de arroz com temperatura controlada. Possui
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aproximadamente 92% de silica, € obtida atraves da combustdo da casca de arroz em leito
fluidizado e seu processo de obtencdo conta com um sistema de automacédo no intervalo de
temperatura entre 600°C / 700°C, que permite a extracdo da silica da casca de arroz com
estrutura predominantemente amorfa. A Figura 10 mostra Silica da casca de arroz

comercializada pela empresa Silica Verde do Arroz Ltda.

Figura 10 - Silica da casca de arroz.
Fonte: Autor (2017)

A Tabela 5 apresenta os resultados da composicao quimica da Silica da casca de arroz.

Elemento Porcentagem (%6)
SiO2 91,48
CaO 0,36
MgO 0,32
Fe20s3 0,05

Al203 ND
Na20 0,04
K20 1,40
TiO2 0,003
MnO 0,32
SOs3 0,15
P20s 0,45
Perda ao fogo 3,50

Tabela 3- Composicdo quimica da Silica d casca de arroz.
Fonte: Silica Verde do Arroz Ltda.
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3.2.3 Lodo ETA

As amostras de lodo de ETA foram coletadas na estacdo de tratamento de aguas da
cidade de Alegrete/RS, nos tanques de sedimentacdo. A CORSAN instituicdo responsavel
pela operacdo e tratamento da &gua forneceu laudo fisico-quimico do lodo residual, conforme
Tabela 6.

Composi¢édo % em peso
Al20s 32,31
SiO2 36,11
Fe O3 11,58
TiO, 1,02
MnO 0,07
MgO 0,48
CaO 0,42
K20 0,55
Na,O 0,03
P20s 0,35
Perda ao fogo 16,88

Tabela 4 - Composi¢do quimica do Lodo de ETA.
Fonte: CORSAN (2017)

33 Andlise e caracterizacdo da Matéria Prima

Nesta secdo abordaremos os métodos de caracterizacdo das matérias-prima.

3.31 Granulometria

Silica (SCA): a granulometria foi obtida por granulometria a laser no laboratério de
Fisica da UNIPAMPA, Campus Bagg, a fim de determinar o didmetro das particulas, a qual
apresentou um didmetro medio de 0,01353mm.

Argila caulinitica: a granulometria foi realizada por peneiramento e sedimentagéo, no

laboratorio de solos do campus Alegrete da UNIPAMPA, seguindo orientacdes da NBR
7181(1984).
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Lodo de ETA: a granulometria foi realizada por peneiramento e sedimentagdo, no
laboratorio de solos do campus Alegrete da UNIPAMPA, seguindo orientacbes da NBR
7181(1984).

3.3.2 Espectrometria de Fluorescéncia de raios-X

A andlise quimica da silica, foi realizado pelo método de espectrometria de
fluorescéncia de raios-X, resultado fornecido pela empresa Silica Verde do Arroz LTDA. A
analise da composicdo quimica da argila caulim, realizada pelo mesmo método, foi informada
pela empresa produtora Helager IndUstria e Comércio Ltda.

O método baseia-se no fato de que a absorcdo dos raios-X pelo material provoca a
excitacdo dos atomos e permite uma radiacao secundaria chamada fluorescéncia. Estes raios
emitidos tém um comprimento de onda caracteristico para cada material que constitui a

amostra, na proporc¢ao dos elementos presentes.

3.3.3 Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier (FT-

IR)

O método da espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de
Fourier (FT-IR) permiti identificar os grupos quimicos presentes em uma substancia. O lodo
de ETA foi caracterizado por esta técnica, para identificar os grupos existentes no material. O
ensaio de caracterizagdo foi realizado no laboratério de Quimica da Universidade Federal do
Rio Grande do Sul.

3.34 Difracdo de raios-X

O método de difracdo de raios-X (DRX), foi utilizado para identificar as fases
existentes e as transformacdes ocorridas, apds 0s materiais serem submetidos ao processo de
sinterizacao.

Empregou-se para a analise da mineralogia das misturas um Difratdmetro 626 marca
Rigaku modelo Ultima IV com geometria Bragg Brentano, no laboratorio de fisica do Campus
de Bagé da Unipampa.

A Figura 11, mostra o equipamento utilizado para as difracdes de raios-X.
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Figura 11 - Difratdmetro de raios-X.
Fonte — Autor (2017)

3.4  Preparacgdo dos Corpos de Prova

Foram realizadas seis formulacGes para a ceramica, a primeira com 100% argila caulim
(AR), e a segunda com 80% de argila caulim e 20% de silica (AR20), sendo esta, uma mistura
de referéncia, na qual posteriormente ocorreu a substituicao parcial em 10, 20 e 30 % por lodo
de ETA respectivamente. Desta forma, na terceira, na quarta e na quinta formulacoes realizou-
se a substituicdo parcial por lodo de ETA, fracdo em massa sobre a mistura referéncia. Para a
sexta formulacdo utilizou-se uma mistura de 50% de silica e 50% de lodo de ETA,
representada pela sigla SL50/50. A Tabela 7 apresenta as seis formulagtes realizadas em %

em massa, referente a cada microconstituinte.

Argila Caulim Silica Lodo ETA (%) Sigla
(%)
(%)
100 0 0 AR
80 20 0 AR20
72 18 10 AR20/10
64 16 20 AR20/20
56 14 30 AR20/30
0 50 50 SL 50/50

Tabela 7- Formulagdo em percentual para cada tipo de mistura.
Fonte: Autor (2017)
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Toda matéria-prima foi previamente seca em estufa na temperatura de 110 + 10 °C por
24 h antes de ser homogeneizada e posteriormente acondicionada em recipientes plasticos
vedados.

As mateérias-primas foram misturadas primeiramente em um saco plastico para a
completa homogeneizacdo. Em seguida foram levadas para um misturador do tipo planetario
onde houve a adicdo de 12% de agua. Este teor de umidade foi definido ap6s ensaios
preliminares realizados no laboratério Unipampa.

A quantidade de massa requerida para cada molde foi determinada para cada uma das
seis misturas, conforme Tabela 8, sendo estas estabelecidas para que os corpos de prova
apresentassem altura de 20 mm. A Tabela 8 apresenta 0 peso de cada formulagdo para

preenchimento do molde da forma de prensagem.

Formulages/ Sigla Tijolo (g) Placas (gr)
AR 180 550
AR20 175 550
AR20/10 175 550
AR20/20 175 550
AR20/30 175 550
SL50/50 170 550

Tabela 8- Peso de cada formulacéo para preenchimento da forma de prensagem.
Fonte: Autor (2017)

A massa ceramica depois de umedecida foi acondicionada em recipientes plasticos por
mais de 24 h para assegurar uma hidratacdo homogénea do material. Apds esse periodo de

hidratacdo o material foi considerado pronto para prensagem.

34.1 Prensagem dos corpos de prova

A escolha da prensagem uniaxial como método de conformagdo foi em funcéo da
argila caulinitica apresentar baixa plasticidade. Atraves do método da prensagem é possivel
aumentar os percentuais de substituigéo parcial da argila pela SCA / LETA, obtendo-se assim
um melhor empacotamento dos mesmos. E importante enfatizar que, nos materiais ceramicos

onde a argila apresenta baixos teores de caulinita, um maior empacotamento resulta em um
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material com menor porosidade, maior densidade e aumento de resisténcia mecanica
(YOSHIMURA et al. 2005).

Os corpos de prova foram conformados por uma prensa macho-fémea apresentado na
Figura 12, que tem a capacidade de produzir trés amostras a cada prensagem. Cada molde tem
dimenséo de 150 mm de comprimento por 30 mm de largura por 50 mm de espessura.

Este processo de prensagem foi realizado em uma prensa Emic, com capacidade de
carga de 200 KN, no Laboratorio da Engenharia Civil/ Unipampa - Alegrete.

Previamente a prensagem, foi coletada uma amostra do material a ser conformado e
imediatamente pesado e seco para a determinacdo da umidade real no processamento. Com a
massa ceramica semiumida foram conformados 30 corpos prismaticos, pelo processo de
prensagem uniaxial sendo considerado material “verde “com dimensdes iniciais padronizadas.
A massa foi compactadas numa matriz de aco, desenvolvida para o presente projeto, onde 0s
corpos-de-prova tem o formato de uma tijoleta macica. Foi aplicada uma presséo de
compactacdo aproximadamente 300 kg/cm2. A Figura 12 mostra a matriz utilizada para

prensagem dos corpos de prova.

Figura 12 - Matriz para prensagem dos corpos de prova.
Fonte: Autor (2017).

Para realizar o ensaio de condutividade térmico foram produzidas placas ceramicas
com dimensdes de 150 X 150 X 20mm, sendo essas dimensGes minimas uma exigéncia do

equipamento para se realizagdo das leituras térmicas, conforme Figura 13 a seguir.
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Figura 13- Extracdo das placas ceramicas ap0s prensagem.
Fonte: Autor (2017)

3.4.2 Secagem

Os corpos-de-prova foram colocados sobre um pano de algod&o, com temperatura
ambiente, por um periodo de 24 horas com o objetivo de eliminar a agua proveniente da
preparacdo da massa, iniciando assim a secagem de forma gradual para evitar as tensdes
internas. Apds esta fase, os corpos de prova foram colocados na estufa para secagem por mais
24 horas a temperatura de 100° C + 10° C. A Figura 14(a) e (b) ilustram os corpos de provas

produzidos com as identificacdes respectivas.

(@) (b)

Figura 14 - Corpos de prova produzidos (a), e Identificacdo dos corpos de prova (b).
Fonte: Proprio autor. (2017).
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3.4.3 Sinterizacdo

Ap0s a secagem, 0s corpos de prova receberam tratamento térmico a temperatura de
1.300°C. Foi utilizado um forno da marca INTI, com capacidade de aquecimento até 1.350°C.
Na realizacdo do processo de sinterizacdo definiu-se o ciclo de queima com trés patamares de
aquecimento baseado na pesquisa realizada por Pereira at al (2002) e Sobrosa (2014). No
primeiro patamar foi utilizada uma taxa de aguecimento de 5° C/min até a temperatura de
150°C, onde permanecendo por 10 minutos para eliminacdo da umidade superficial. No
patamar seguinte se a taxa de aquecimento foi de 3°C/min até a temperatura de 500°C, onde
permanecendo por mais 10 minutos para eliminacdo dos gases originados da combustéo e
reacOes do material. No terceiro patamar a taxa de aquecimento serd de 5 ° C/min até a
temperatura de 1.300 °C permanecendo neste patamar por 30 minutos. O resfriamento foi feito
de forma natural dentro do forno apds o seu desligamento. A Figura 11 mostra a rampa de

aquecimento utilizada.

Rampa de Aguecimento
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Figura 15 - Ciclo térmico de sinterizagéo.
Fonte: Sobrosa (2014)

A temperatura de queima de 1.300° C foi adotada com base na bibliografia que sugere
0 uso desta temperatura para se obter menor porosidade e maior modulo de ruptura, assim

como elevado grau de mulitizacdo no material. Em temperaturas mais elevadas Braganca e
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Bergmann (2004) reportam a ocorréncia do aumento de porosidade e didmetro dos poros em
funcédo da liberacdo de gases resultantes da precipitacdo e dissolugéo de fases cristalinas. O
equipamento utilizado foi um forno simulador de queima ceramica da marca INTI, com

capacidade de aquecimento ate 1400° C.

3.5  Ensaios realizados nos corpos-de-prova

Foram realizados nos corpos-de-prova (PC), ensaio fisico, ensaio mecanico, térmicos,

e a investigacdo da microestrutura (MEV), descritas a seguir

3.5.1 Ensaios fisicos
Os corpos-de-prova ap0os serem submetidos a tratamento térmico por sinterizacdo
foram avaliadas as seguintes propriedades fisicas como: absor¢do de agua, porosidade
aparente, densidade de massa aparente.

Absorcao de 4gua

O ensaio de absorcdo de agua foi realizado conforme orientagdes da NBR 6220 (2011),
onde a capacidade de absor¢do de &gua estad relacionada com a quantidade de &gua em
porcentagem que o corpo absorve ap6s a queima, de acordo com a equacao (1).

P, —P,) x100
P

S

AA(%) = ( Eq. (1)

Onde:
AA = Absorcdo de agua (%)
Pu = peso do corpo de prova saturado (g)

Ps = peso do corpo de prova seco (g)

Porosidade aparente

O ensaio de porosidade aparente foi realizado obedecendo a orientagdes da NBR 6220
(2011); os resultados apresentam o volume de poros abertos do corpo de prova em relacéo ao

seu volume total. A porosidade aparente foi determinada através da equagéo (2):
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PA(%) = (Eu — FF} )x100 Eq. (2)

u

Onde:

PA = Porosidade aparente (%)

Pu = peso do corpo de prova saturado (g)

Ps = peso do corpo de prova seco (g)

Pi = peso do corpo de prova imerso em agua (g)

Densidade de massa aparente

A densidade de massa aparente € expressa pelo quociente do peso do corpo de prova

seco (em g) pelo seu volume aparente (em cm3). Determinada pela NBR 6220 (2011) através

da equacéo (3): Eq.
®3)
D.M.A= P
v.a
Onde:

D.M.A = Densidade de Massa aparente (g/cm?)
Ps = Peso do corpo de prova seco (g)

v.a. = Volume aparente (cm3)

Para a realizacdo dos ensaios de absorcao de agua, porosidade aparente e densidade de
massa aparente foram utilizadas equipamento de banho-maria com termostato digital, balanca
com precisdo de 0.01g, estufa para secagem do material e balanca hidrostatica, conforme
ilustra a Figura 14. Equipamentos que foram utilizados para ensaio de absorcdo de agua,
porosidade aparente e densidade aparente. (a) Equipamento de banho-maria (b) Balanca
Hidrostatica (c) balanca (d) estufa.
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(c) (d)

Figura 14- Equipamentos para ensaio de absorcéo de agua (a) equipamento de banho-maria,
(b) balanca Hidrostatica, (c) balanca de precisdo, (d) estufa.
Fonte: Autor (2017).

Inicialmente os corpos de prova foram pesados para entéo se realizar a saturagéo por
fervura durante 1 hora. Logo apdés a fervura os corpos de prova foram resfriados a temperatura
ambiente, mantendo-os sempre cobertos pela agua. Para determinar a massa imersa, a
pesagem foi feita suspendendo-se a amostra em uma cesta presa a balanca, e em seguida a
massa saturada foi determinada, retirando-se o excesso de agua da superficie do material

ceramico através de um pano amido.

352 Ensaios mecanicos e termomecanicos

Os ensaios mecanicos e termomecanicos foram divididos em: ensaio de compressao,

ensaio a flexdo em trés pontos e ensaio de choque térmico.
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Ensaio de compressao

Este ensaio foi realizado seguindo as orientagcdes da NBR 6224 (2001). A resisténcia

a compressao a temperatura ambiente (RCTA) foi determinada através da equacéo 4.
Eq. (4)

Onde:
oc = Resisténcia a compressao a temperatura ambiente (em MPa)
P = carga atingida no momento da ruptura (em N)

A = Area da secdo transversal (em mm?)

Para a realizacdo deste ensaio foi utilizado uma prensa da marca Emic com capacidade
de carga de 200 kN, com velocidade de 0,2 mm/min, a mesma utilizada na prensagem dos
corpos-de-prova, conforme a Figura 16. O ensaio foi realizado em triplicata. As dimensdes

dos corpos de prova utilizados para este ensaio estdo apresentadas na Figura 16.

Figura 16 - DimensOes dos corpos de prova para 0 ensaio de compressdo (mm).
Fonte: Préprio Autor

Somente os corpos de prova submetidos ao ensaios de resisténcia a compressédo, foram
previamente capeados com uma pelicula extremamente fina nas duas faces com cola Epoxi
Sikadur 32, para o nivelamento da superficie, evitando assim o rompimento da amostra por

cisalhamento, causada por eventuais irregularidades superficiais.
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Ensaio de Condutividade térmica

Para determinacdo da condutividade térmica das placas ceramicas foi utilizado o
método de fluxo de calor em regime estacionario, Norma DIN EN12667, foi utilizado o
equipamento da LaserComp modelo 304. Como resultado a média do fluxo de calor é usada
para calcular a condutividade térmica (I) e resisténcia térmica (R), de acordo com a Lei de

Fourier.

A= (W/m.K) Eq. (5)

N fe)

L
AT

A = condutividade térmica

Q = quantidade de calor transmitida
A =érea

L = expessura

AT = diferenga na tranferéncia de temperatura entre as placas

W = watt
m = metro
K = kelvin

Ensaio de Acéo de Calor

A avaliacdo da durabilidade de sistemas construtivos envolve a identificacdo dos
agentes de degradacgédo, como por exemplo altas temperaturas e chuvas. A acdo desses agentes
é mais atuante nas fachadas dos edificios, por sofrerem continuamente aquecimento, em razdo
da radiacdo solar, e resfriamento, em funcdo de chuvas ou oscilacBes térmicas, fenbmeno
conhecido como choque térmico. A resisténcia a acdo de calor e chogue térmico de fachadas
é tratada na norma de desempenho de edificagdes NBR 15575- 4 (2013).

O ensaio acdo de calor foi realizado em uma parede em alvenaria estrutural com blocos
ceramicos, nas dimensdes de 1,20m de largura e 2,40m de altura, sendo restringida dentro de
um pértico metalico, simulando uma possivel parede continua conforme a Figura 17 (a) e (b).
Foi revestida com placas ceramicas AR20/10 assentadas com uma argamassa comercial AC-

I1l. As paredes foram confeccionadas com blocos ceramicos estruturais com dimensdes
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14x19x39cm (largura x altura x comprimento), argamassa de assentamento (composta por
cimento Portland, areia quartzosa, cal hidratado e aditivos) e argamassa estabilizada

Para realizacdo do ensaio a parede € envolvida por uma camara, hermeticamente
fechada, sendo submetida a dez ciclos sucessivos de calor e resfriamento. A parede é aquecida
até atingir a temperatura superficial de (80 £ 3) °C, medida através de cinco termopares fixados
em sua face aquecida. Depois de atingida a temperatura estabelecida, a mesma é mantida
durante 1 h, e entdo o corpo de prova é resfriado pela acdo de jatos de agua, até atingir
temperaturas superficiais entre 25 °C e 15 °C. O ensaio consiste em simular uma situacao real
na qual a fachada, ap6s um dia ensolarado, é atingida por chuva repentina. Durante o ensaio,
sdo realizadas medidas de deslocamento horizontal instantaneo (dh), aos 45 min ap0s o corpo

de prova atingir a temperatura de (80 + 3) °C.

Figura 17- Parede restringida por porte metalico (a) e (b)
Fonte: Proprio Autor

Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)

Foram realizadas analises na microestrutura dos corpos-de-prova sinterizados através
do Microscépio Eletrénico de Varredura. O objetivo é identificar a presenca de porosidade na
microestrutura, assim como analise da superficie do material.

As amostras tiveram que ser preparadas antecipadamente pelo processo de
metalizacdo, com a finalidade melhorar a condutividade elétrica, obtendo-se imagem de

melhor qualidade, contribuindo para uma melhor interpretacdo das informacdes. Foi utilizado
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0 Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) do Laboratério da Unipampa, Campus
Alegrete. As amostras foram metalizadas com ouro no laboratério da Unipampa/Alegrete. A
Figura 18 apresenta fotos do Microscopio eletrénico de Varredura.

(a) (b)

|

AMOSTRA
METALIZADA

’ 5
’ .,

»

el

Figura 18 - Microscopio eletronico de Varredura (a); Amostra no interior do equipamento (b).
Fonte: Proprio Autor (2017)

O funcionamento baseia-se no mapeamento da superficie da amostra por um feixe de
elétrons fino e de alta energia. Quando esse feixe atinge a amostra, parte dele é refletida e
coletada por um detector que converte este sinal em uma imagem de elétrons retroespalhados,
Callister (2010).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta secdo sdo apresentados os resultados dos ensaios fisico-quimicos e

mineraldgicos, dos materiais utilizados, bem com, do material ceramico em estudo

4.1 Andlise fisico-quimica das Matérias-Primas

A seguir apresentamos os resultados dos ensaios de composi¢do fisico-quimica e
mineralogica das matérias-primas através das técnicas Espectroscopia de fluorescéncia de

raio-X, Difracdo de raio-X e Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de

Fourier (FT- IR)

41.1 Granulometria

Quanto a distribuicdo granulométrica, Figura 19, os constituintes apresentam
tamanhos de grdos muito variados. Para a SCA os resultados foram obtidos por granulometria
a laser no laboratério de Fisica da UNIPAMPA, Campus Bagé, a qual apresentou um didmetro
médio de grdos em torno 0, 013 mm predominando a presenca de graos grande. A Figura 19,

apresenta as curvas granulométricas da argila caulim, do lodo de ETA e da SCA utilizadas.

Curva Granulométrica
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Figura 19 - Curva granulométrica da argila Caulim, do lodo ETA e da Silica Verde

Fonte: Autor (2017).




65

A granulometria do lodo de ETA e da argila caulim foram realizadas por peneiramento
e sedimentacdo, no laboratorio de solos do campus Alegrete da UNIPAMPA, seguindo
orientacdes da NBR 7181. O resultado de granulometria do lodo de Eta permite concluir que
a areia (71,12%) é formada por minerais ou particulas de rochas com diametros
compreendidos entre 0,02 mm e 0,8 mm, o silte (22.15%) é formado por particulas com
didmetros compreendidos entre 0,002 mm e 0,06 mm e a argila (6,73%) possui graduacéo fina
constituida por particulas com dimensdes menores que 0,002 mm.

Quanto a distribuicdo granulometria argila caulim apresentou em torno de 3,2% de
areia, formada por minerais ou particulas de rochas com didmetros compreendidos entre 0,06
mm e 0,8 mm, observa-se a predominancia do silte (75,67%), formado por particulas com
didmetros compreendidos entre 0,002 mm e 0,06 mm e a argila (21,13%) possui graduacéo

fina constituida por particulas com dimensdes menores que 0,002 mm.

4.1.2 Espectrometria de fluorescéncia de raios-X

A composicdo quimica da silica, do lodo de ETA e da argila caulim determinados pela
espectrometria de fluorescéncia de raio X, os resultados sao apresentados a seguir na Tabela
9. Segundo a classificacdo da NBR 10237, quanto a composi¢do quimica, a argila caulim
utilizada no presente trabalho € uma argila silicoaluminosa classe SA-4, em funcdo do seu
teor de alumina encontrado.

O principal constituinte da silica da casca de arroz € o éxido de silicio (91,48%) e
6xidos fundentes, tais como os 6xidos de célcio (0,36%), 6xido de potéssio (1,40%), potassio
que possibilitam durante a sinterizacdo a formacdo de fase vitrea, com cerca de 3,50% de
perda ao fogo, provavelmente pelo elevado carbono residual presente.

A Argila caulim, segundo a classificagdo da NBR 10237 [20], quanto a composic¢ao
quimica é classificada como silicoaluminosa e constituida basicamente por de 6xido de silicio
(57,83%), alumina (27,52%), por 6xidos fundentes como, 6xido de ferro (2,25%), 6xido de
potassio (1,87%) formador de fase vitrea. Apresenta perda ao fogo de 8,63% provavelmente
pela presenca de argilominerais, hidroxidos e matéria organica.

O lodo de ETA é um composto silicoaluminoso constituido basicamente por de 6xido
de silicio (36,11%) na forma de quartzo, alumina (32,31%), 6xidos de ferro (18,58%), 6xidos
de magnésio (0,48%) e oxido de calcio (0,42%), constituintes que despertam interesse da
indastria ceramica. Apresenta perda ao fogo aproximadamente 16,88% pela presenca da

caulinita e matéria organica.
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Elemento SCA (%) Argila caulim (%) Lodo ETA
(%)
SiO; 91,48 57,83 36,11
CaO 0,36 0,13 0,42
MgO 0,32 0,36 0,48
Fe20s 0,05 2,25 11,58
Al,O3 ND 27.52 32,31
Na;O 0,04 <0,001 0,03
K20 1,40 1,87 0,55
TiO; 0,003 0,38 1,02
MnO 0,32 <0,01 0,07
SOs 0,15 X X
P20s 0,45 X 0,35
Perda ao fogo 3,50 8,63 16,88

Tabela 9 — Composi¢do quimica da SCA, da argila caulim e do lodo de ETA.
Fonte: Proprio Autor (2017)

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 9 os somatorios de perda ao fogo
dos constituintes sdo bastante elevados correspondendo a 29,01%, indicando baixas
temperaturas na obtencdo e beneficiamento das matérias-primas. Quando sinterizados
proporcionam a formacdo de poros provavelmente pela presenca de argilominerais,

hidroxidos e matéria organica.

41.3 Espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier

A analise de espectroscopia na regido do infravermelho com transformada de Fourier
(FT- IR) do lodo ETA apresentado na Figura 20, apresentaram picos de difracdo
caracteristicos das fases cristalinas referentes a caulinita (Al.03.2S102.2H,0), silica (SiO) e
gibsita (AI(OH)3), Gibsita (Al(OH)3), Hematita Fe>Os, Goethita FeO(OH)), Moscovita
(KAI3Si3010(OH)) rutilo (TiO2), dentre outros.
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Figura 20 - Espectroscopia do infravermelho (FT-IR) do lodo de ETA.
Fonte: Préprio Autor (2017)

414 Difracdo de raios-X

Conforme a Figura 21, o espectro de difragdo de raio-X da SCA indica uma estrutura
predominantemente amorfa, devido a sua estabilidade dimensional, menor organizacéo

estrutural e baixa condutividade térmica ser um microconstituinte de interesse na producao de
ceramicas.
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Figura 21 - Espectro de difracéo de raio-X da SCA
Fonte: Autor (2017)

A Figura 22 abaixo apresenta o resultado do espectro de difracdes de raio-X da argila
caulim.
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Figura 22— Espectro de difragdo de raio-X da argila caulim
Fonte: Autor (2017)

Podemos observar o espectro para a posi¢do angular entre 12,0 e 27,0 0 na Figura 22,
a composicdo mineralégica mostra basicamente o quartzo se destacando como principal
constituinte, a caulinita como constituinte secundario e um pequeno pico de montmorilonita,
mineral provavelmente resultante das reacdes entre 0os componentes quimicos Ca, Mg, Al e

Na de origem sedimentar.

4.2 Propriedades fisicas e termomecéanicas

Nesta secdo conforme Tabela 10 s&o apresentados os resultados das amostras que
foram submetidas a tratamento térmico por sinterizacdo, avaliou-se as propriedades fisicas
como, porosidade aparente, absorcao de agua, e densidade da massa aparente, e 0s ensaios de
resisténcia a compressdo e condutividade térmica. Os resultados obtidos foram
correlacionados entre si, a fim de identificar o possivel surgimento de novas fases.

A seguir a Tabela 10 apresenta os resultados dos ensaios de absorcdo de agua,
porosidades aparente, densidade de massa aparente, resisténcia a compressao e condutividade

térmicas.



Misturas Absorcdo de Porosidade Densidade Resisténcia a Condutividade
Agua (%) Aparente (%) (g/cm3) compressdo(MPa) | térmica(W/m.K)
AR 4,92 + 0,37 11,31+5,2 2,13+0,00 171,01 + 6,42 0,2368 + 0,006
AR 20 3,93+ 0,32 89+31 2,27+0,01 189,97 + 3,37 0,2258+ 0,002
AR 20/10 4,72+ 0,43 10,6 £ 0,91 2,23 £0,007 172,12 + 6,31 0,2574 £ 0,003
AR 20/20 6,25+ 0,22 13,32+ 0,40 2,13+0,01 125,94 + 3,6 0,3086 + 0,002
AR 20/30 6,65+ 0,13 14,11+ 0,25 2,12 £ 0,004 100,24 + 2,24 0,3280 £ 0,003
SL 50/50 36,46 40,04 1,09 4,92 0,2544

Tabela 10- Apresentacdo dos resultados dos ensaios realizados

Fonte: Autor (2017)

As Figuras 23 (a) e (b), apresentam a analise dos resultados obtidos de absorcéo de

agua e porosidade aparente que nos permitiu identificar que, com a substituicdo parcial da

argila caulim (AR) por 20% de silica da casca de arroz (AR20), houve um decréscimo de

aproximadamente 27,09% na porosidade e 25,19% de absor¢édo de agua.
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Figura 23 — Gréfico de absorcéo de agua (a), e porosidade aparente (b)

Fonte: Autor (2017)
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Conforme se implementou a substituicdo parcial na mistura referéncia AR 20 por 10%
lodo de ETA (AR20/10) ocorreu um acréscimo de porosidade na ordem de 19,10% e 20,10%
de absorcédo de 4gua, enquanto que, na substituicao parcial por 20% lodo de ETA (AR20/20),
esse aumento foi de aproximadamente 49,66% de porosidade e 59,03% de absorcdo de agua,
visto que, onde ocorreu a substituicdo parcial na ordem de 30% por lodo ETA (AR20/30), foi
58,53% e 69,21% respectivamente.

Os resultados dos ensaios de absor¢édo de agua indicam a presenca de poros abertos.
Sendo assim, a absorc¢do de agua esta relacionada com a porosidade aparente do material, pois
0 aumento da absorc¢do de &gua pode caracterizar 0 aumento da porosidade aparente do corpo
ceramico.

Na mistura SL 50/50, a microestrutura resultante apresentou aumento elevado de
absorcdo de a4gua da ordem de 36,46%, e porosidade aparente de 40,04% aproximadamente,
valores expressos em massa.

A seguir a Figura 24 apresenta os resultados dos ensaios de densidade aparente (a), e de
resisténcia a compressdo (b), para cada tipo de mistura.
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3
a2
= o
[u]
m
7-‘6 E
L1} =]
B m o
P 2
L &
E 0
&
AR MRI0  ARZ0/0 ARZ0/20 AR2DAD 5L= /50
20 AR20AD0 AR 2020 AR20/30 S5L50/S0 -
MEtums MEtums
(a) (b)

Figura 24 — Grafico de densidade aparente (a), e resisténcia & compressao (b), para cada tipo de mistura
Fonte — Proprio autor (2017)

Na Figura 24 (a), observa-se que a ceramica de referéncia (AR20) obteve um
acréscimo na densidade aparente, e aumento de fase vitrea, fato este, relacionado com a

diminuicdo da porosidade. Segundo Yoshimura et al. (2005), o aumento da densificacdo é
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devido a diminuicdo do volume de espagos vazios entre as particulas em fungdo do aumento
do volume de liquidos pela elevada temperatura de sinterizacao.

As analises dos resultados obtidos com o ensaio de absorcdo de agua e porosidade
aparente permitiu identificar que conforme se aumentou o teor de silica houve um decréscimo
de absorcédo de agua e porosidade aparente. Quanto a densidade ndo houve uma relacéo direta
em funcdo da massa especifica da silica ser menor que a massa especifica da argila refrataria
utilizada como matriz. Porém, mesmo assim nota-se que a densidade obtida com 20% de
substituicdo de silica foi a mesma que a obtida com a argila refrataria conforme apresentado
na tabela 4.

Ap0s a realizagdo do ensaios de resisténcia a compressdo, apresentados na Figura 24
(b), verificou-se que ocorreu um aumento de resisténcia média a compressao de 171,01 MPa
na mistura AR para 189,97 Mpa na mistura AR20, com substituicdo de 20% de silica da casca
de arroz ocorreu uma variacdo de aproximadamente 11,08%. Conforme ocorreram as
substituicdes parciais na mistura referéncia AR 20 por lodo de ETA em teores aproximados
de 10%,20% e 30% em massa, ocorreram perdas da resisténcia a compressdo de
aproximadamente 10,37%, 50,84% e 89,51% respectivamente.

O material ceramico produzido com SCA e lodo de ETA quando submetido ao ensaio
a compressdo verificou-se uma perda muito expressiva de resisténcia a compressao, se
compararmos 189,97 Mpa na mistura referéncia AR20 para 4,92 Mpa na mistura SL50/50
conforme podemos observar na Figura 24 (b). A placa ceramica SL50/50 apresentou
problemas de falta de estabilidade microestrutural, degradacdo espontanea e muito suscetivel
a eroséo.

Assim, observa-se pelos resultados de resisténcia a compressao, o desenvolvimento de
diferentes microestruturas, relacionadas com os diferentes percentuais de substituicbes dos
constituintes nas composicdes das massas ceramicas.

A densidade de massa aparente é expressa pelo quociente do peso do corpo de prova
seco (g) pelo seu volume aparente (cmd).

O tragco de mistura SL 50/50, apresentou como resultado de densidade de massa
aparente uma perda de massa bastante elevada em relagdo a seu volume. A fim de ilustrar,
observamos perda de massa média da ordem de 99,63% aproximadamente em relacdo aos
demais tracos de misturas em estudo.

A condutividade térmica dos materiais cerdmicos ocorre basicamente pela vibracao da
rede cristalina (transporte de calor por fénons). O coeficiente de transmissdo térmico de um

corpo ceramico esta relacionado diretamente com as fases presentes em sua microestrutura,
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funcdo de sua porosidade ou densidade aparente. No entanto, a dispersdao dos dados de
densidade aparente e de condutividade térmica em certos estudos, particularmente quando 0s
dados de tijolos industrializados estdo envolvidos, sugere que a condutividade térmica
depende, além da porosidade, da composicdo mineraldgica, microestrutura, umidade e
presenca de sais sollveis, entre outras diferentes varidveis, que poderiam influenciar a
condutividade térmica e a resisténcia mecanica (GARCIA, et al.; 2010).

A analise das medidas de condutividade térmica das placas ceramica apresentada na
Figura 25, mostra uma reducéo de 4,87% nos indices de condutividade térmica da placa AR20
quando comparada a placa AR, o que se atribui possivelmente a intensificagdo da fase vitrea
devido ao incremento da silica presente nos microconstituintes e a reducao de porosidade.
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Figura 25 — Gréfico de condutividade térmica.
Fonte: Proprio Autor (2017)

A inclusdo do lodo de ETA nas propor¢des de 10%, 20% e 30% na massa ceramica
referéncia (AR20), gerou um acréscimo de condutividade térmica na ordem de 8,69%, 30,32%
e 38,30% respectivamente. Sugere-se que este aumento de condutividade térmica esta
relacionado com o aumento de quartzo presente no lodo de ETA. Todavia, observamos que
todos os resultados de condutividade térmica da matriz em estudo sd&o muito proximos a
parametros térmicos de concretos com incorporagdo de ar com densidade 1300Kg/m?® e
argamassas isolantes entre 0,23/0,40 W/m.K.

As placas ceramicas AR20/10 e SL50/50, conforme Figuras 24 (a) e (b), apresentaram
resultados de condutividade térmica valores bastante semelhantes 0.2574W/mK e
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0.2544W/mK  respectivamente, entretanto, desenvolveram propriedades microestruturais
totalmente diferentes. A resisténcia média a compressdo variou de 172,12 MPa na mistura
AR20/10 para 4,92 MPa na mistura SL50/50 assim como, a densidade média variou de
2,23g/m® para 1,09 g/m? respectivamente, conforme Tabela 10. As placas cerdmicas SL50/50
ndo configuraram possibilidades para que a mesma fosse estudada em sistemas de vedacéo
vertical considerando suas restrigdes em relagéo a microestrutura resultante. As Figuras 23 e
24, (a) (b), apresentar os resultados de absor¢édo de agua, porosidade, densidade e resisténcia

a compressao.

42.1 Microscopia Eletronica de Varredura — MEV

As Figuras 26 a 31 apresentam as imagens obtidas na superficie de fratura dos corpos

de prova para as diferentes misturas utilizadas.
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Figura 26 — fotomicrogréaficas em MEV da superficie de ruptura da amostra com argila caulim (AR): (a)
Magnificacdo 1660x; (b) Magnificacdo 2500x.
Fonte: Autor (2017)

Conforme Figura 26, analise do MEV demonstra a microestrutura interna do material
produzido somente com a argila caulim, apresenta poros alongados e de diversos tamanhos
provavelmente pela queima da matéria organica quando sinterizado. Se compararmos com as
imagens da Figura 27, onde promovemos substituicdo parcial da argila caulim por 20% SCA



74

(ARZ20), observa-se que, com o incremento da SCA, ocorreu uma vitrificagdo mais expressiva.
A porosidade tende a diminuir no momento em que a matriz vitrea tende a aumentar. Sugere-
se que esta menor porosidade aparente ocorre pela baixa taxa de perda ao fogo e pela facilidade
na eliminacao dos gases formado na fase liquida durante a sinterizagdo. Uma maior fase vitrea
colabora para o aumento do desempenho mecénico do material, em funcdo da menor

porosidade e menor fissuramento entre os gréos de quartzo.

10w ENT = 20000V Mag= 180KX . Nagr JHKX
! WO = 110mm Signel A « SEY - ‘ WO 1t Do DA e ) —

Figura 27 — fotomicrogréficas em MEV da superficie de ruptura da amostra AR20 com 20% substituicdo por SCA:
(a) Magnificacdo 1660x; (b) Magnificagdo 2500x

Observa-se no material AR20, quando das substituigdes parciais de 10%, 20% e 30%
por lodo de ETA conforme Figuras 28 a 30, uma menor fase vitrea que atua como um
aglomerante ligando todas as particulas. Nota-se também um volume maior de poros
relacionado com a elevacdo da taxa de substituicdo respectivamente. Nota-se também a
presenca de poros aprisionados na fase vitrea. Sugere-se que esta maior porosidade aparente
ocorre pela queima dos argilominerais e da matéria organica durante a sinterizacdo (DUTRA
et. al; 2002).

O contorno dos grdos ocorre de forma visivel em funcdo de diferenca do coeficiente
de expansao linear do quartzo e do vidro, enquanto que para 0 quartzo esse coeficiente é de
23 x 10-6K-1, para o vidro esse coeficiente é de 3 x 10-6K-1, logo, durante o resfriamento
ocorrem diferentes relaxamentos nas tensdes com o consequente fissuramento no contorno do

grdo.
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Figura 28— fotomicrogréficas em MEV da superficie de ruptura da amostra AR20/10 substitui¢do parcial por 10%
ETA (AR20/10): (a) Magnificacdo 1600x; (b) Magnificacdo 2500x

Figura29- fotomicrograficas em MEV da superficie de ruptura da amostra AR20/20 substituicéo parcial por 20%
ETA: (a) Magnificacdo 1600x; (b) Magnificagdo 2500x.



76

A

ENT= 20000V Mage 1HIKX M 12y ENT=0000  Mope 200KX M

WD e 5mm Byl A= B0 WO+ 168 me Bl A = 88

—————————— o C— -— e —————

o 0N I N S i o SR

Figura 30 — Fotomicrogréaficas em MEV da superficie de ruptura da amostra AR20/30: (a) Magnifica¢do 1600x;
(b) Magnifica¢do 2500x

Pode-se observar que, além da porosidade normal usualmente observada em tipicos
materiais ceramicos, ha também a porosidade proveniente do residuo do lodo de ETA que
aumenta a medida que é substituido parcialmente em AR20. Pode-se também visualizar o
aumento da quantidade e tamanho de poros na medida em que a quantidade de residuo é
aumentada.

Conforme Figura 31, a analise do MEV monstra a microestrutura interna do material
ceramico, produzidos a partir de uma massa ceramica composta de 50% de lodo de ETA e
50% de silica de casca de arroz (SL50/50). A microestrutura apresenta uma fase porosa
bastante disseminada com poros maiores e mais alongados. Nota-se também diminuicdo da
fase vitrea, ocorrendo a formagdo de uma nova microestrutura, observamos nos resultados
apresentados nas Figuras 23 e 24 respectivamente. Sugere-se que estd maior porosidade

aparente ocorre pela alta taxa de perda ao fogo de matéria organica e argilominerais.



77

BT+ 00KV e+ 180KX ‘ BN 0N
WO =3 0men Sigra A= 561 e WO = 05mm Sorw A v 3

Figura 31 — Fotomicrograficas em MEV da superficie de ruptura da amostra SL50/50: (a) Magnificagdo 1600Xx;
(b) Magnificagao 2500x

422 Difracdo de raio-X

A seguir, andlise do espectro da difracdo de raio X, para as diferentes misturas
utilizadas, identificando as fases cristalinas em diferentes espectros angulares do perfil de pico
e sua intensidade.

Podemos observar na Figura 32 que, ap6s serem submetidos a tratamento térmico pelo
método de sinterizagdo a 1300° C, os materiais resultantes apresentaram transformacoes de
fases mineraldgicas. Sdo apresentados resultados que demonstram a eficiéncia dos
mecanismos de sinterizagéo, conforme Figura 32.

No espectro para a posicdo angular entre 15,5 e 17,0 6, Figura 32, a composicao
mineraldgica de todos tragos de mistura, mostra basicamente o surgimento dos primeiros picos
de mulita, a transformacéo de fase do quartzo e a transformacéo e/ou perda da caulinita. O
desaparecimento da caulinita estd relacionado com a perda de massa e provavelmente
atribuida a eliminacdo das hidroxilas da caulinita, Vieira et al (2011).

No espectro para a posi¢do angular entre 20,0 e 23,0 0, Figura 32, a partir da
substituicdo parcial na massa ceramica AR por 20% SCA (AR20) a composi¢do mineraldgica
mostra basicamente a diminui¢cdo de intensidade no pico de quartzo e o aparecimento

significativo de picos de cristobalita, ocasionada pela cristalizacdo da silica livre.
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Segundo Pagliari et al. (2013) o quartzo é estavel abaixo de 870°C, acima desta
temperatura ocorre a transformagdo em tridimita. A transicdo de tridimita em cristobalita
ocorre a 1470°C, sendo a cristobalita estavel até 1705°C. Acima desta temperatura a silica
encontra-se no seu estado amorfo. Conforme difracdo de raio-X da amostra AR20 essa
transicdo ocorreu em 1300°C de temperatura, modificando o padréo, provavelmente pela agcao
dos Oxidos fundentes.

Para valores onde ocorreram a substitui¢do parcial em AR20 por 10%e 20% e 30% de
lodo de ETA (AR20/10, AR20/20, AR20/30), com o incremento de alumina residual presente
na composicdo quimica do lodo de ETA observamos aumentos nas intensidades dos picos de
mulita respectivamente.
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Figura 32- Difratograma de raios-X para cada tipo de mistura

O espectro para a posic¢ao angular entre 25,5 e 27,0 0, Figura 32, especificamente na

posicdo angular de 26,5 0, o traco de mistura substituicdo parcial de 30% ETA apresenta o
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valor mais expressivo na formacao da fase cristalina da mulita (3A12032Si02). Observamos
que, a medida que ocorreu a substituicdo parcial em AR20 por 10%e 20% e 30% de lodo de
ETA (AR20/10, AR20/20, AR20/30), com o incremento de alumina residual presente na
composicao quimica do lodo de ETA observamos aumentos nas intensidades dos picos de
mulita respectivamente.

Neste mesmo espectro observamos maiores flexdes de pico na fase cristalina da
cristobalita, provavelmente em funcdo dos microconstituintes presentes na composicao

quimica do lodo de ETA.

423 Ensaio Acdo de Calor

Como a intencdo do presente trabalho é contemplar as legislagdes ambientais no
sentido de propor o reaproveitamento, ndo s de subprodutos de origem agricola como a cinza
da casca de arroz, mas também de estacdes de tratamento de 4guas como o lodo de estacdo de
tratamento de agua, o traco AR20/10 foi o selecionado para avaliacdo de desempenho térmico
em sistema de vedacao vertical externo.

De acordo com a ABNT NBR 15575, o limite maximo para o deslocamento horizontal
instantaneo (dh) do corpo de prova (medido no plano perpendicular a este) € de h/300, onde h
representa sua altura. Tendo em vista que os elementos submetidos ao ensaio possuem altura
de 2400 mm, o limite estabelecido pela norma para o deslocamento horizontal instantaneo
(dh) para estes elementos € de 8,0 mm. Na Tabela 11, apresentamos os resultados de

deslocamento horizontal instantaneo (dh), e de deslocamento horizontal residual (dhr).

Deslocamento (mm) LVDT
Ciclos Inicio T (80°) (dh)
1 0,02 0,52 1,04
2 0,6 1,2 1,22
3 0,4 0,79 1,15
4 0,27 0,58 1,11
5 0,3 0,65 0,97
6 0,08 0,69 1,17
7 0,56 1,06 1,25
8 0,25 0,81 1,14
9 0,24 0,77 1,16
10 0,54 0,95 1,18

Tabela 11- Deslocamento horizontal instantaneo (dh).
Fonte Autor (2018)



80

Como observamos na Tabela 12, a média dos dez ciclos de aquecimento e
resfriamento, apresentou deslocamento horizontal instantdneo (dh) de aproximadamente
1,139 mm. Sendo assim, concluimos que este sistema construtivo esta adequado e estar dentro
dos padrdes de desempenho para a ABNT NBR 15575, quanto ao comportamento frente a
variagdo de temperatura, bem como foi constatado que ndo houve nenhuma degradagéo nos
corpos de prova que afetasse a sua funcdo. A Tabela 12 a seguir, apresenta a media

deslocamento mm x tempo dos 10 ciclos.

Média ciclos

14 1,139
1,2
1 0,802
0,8
0,6
0,4
0,2

LVDT

0,326

00:00 00:25 01:10
Tempo (h)

Tabela 12- Média deslocamento mm x tempo dos 10 ciclos.
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CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos a partir dos ensaios realizados nas placas ceramicas

produzidas, as principais conclusdes séo:

a)

b)

d)

Placas ceramicas prensadas podem ser obtidas a partir do reaproveitamento da silica da
casca de arroz e do lodo de ETA, valorizando e direcionando o descarte desses residuos

com uma visao de sustentabilidade e novos produtos de engenharia;

A placa ceramica contendo 80% argila caulim, 20% silica de casca de arroz (AR20),
utilizado como referéncia, apresentou maior fase vitrea, maior resisténcia mecénica de
189,97 Mpa, menor condutividade térmica de 0,2258 W/m.K, menor concentracéo de
poros e devido ao menor tamanho de suas particulas, ao acomodamento irregular destas,

conforme mostrado nas imagens obtidas através do MEV;

O traco contendo 80% argila caulim, 20% silica de casca de arroz e 10% ETA
(AR20/10), foi o que melhor atendeu o conceito de sustentabilidade e reaproveitamento
de residuos. A silica da casca de arroz e o lodo de Eta quando inseridos a uma massa
ceramica a base de argila caulim, proveu placas ceramicas com excelentes propriedades

termomecanica;

A parede revestida com as placas ceramicas AR20/10, apresentou deslocamento
médio horizontal instantaneo nos 10 ciclos de 1,139 mm. Sendo assim, concluimos que
este sistema construtivo estd adequado e dentro dos padrées de desempenho para a
ABNT NBR 15575, quanto ao comportamento frente a variacdo de temperatura, bem
como foi constatado que ndo houve nenhuma degradacdo nos corpos de prova que

afetasse a sua funcao.

Nas placas ceramicas AR20/20, AR20/30, os valores de condutividade térmica
aumentaram, ocorreu reducdo de fase vitrea e acréscimo de porosidade, estes de maior
tamanho e diversos formatos predominando os alongados. Os resultados justificam a
maior condutividade térmica e perdas acentuadas de resisténcia a compressao,
respectivamente. Os resultados mostram que apesar das perdas de propriedades
termomecanicas os valores obtidos sdo compativeis aos materiais ceramicos utilizados

em engenharia.
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5.1

f) Nas analises obtidas através da difracdo de raio-X para 0s tracos de mistura onde
ocorreram a substituicdo parcial de AR20 por 10%, 20% e 30% de lodo de ETA
(AR20/10, AR20/20, AR20/30), com o incremento de alumina presente em sua
composicao quimica , observamos aumento na intensidade dos picos de mulita. O traco
AR20/30 apresentou o valor mais expressivo na formacao da fase cristalina da mulita
(3AI2032Si0y), inclusive maiores flexdes de pico na fase cristalina do quartzo e da
cristobalita, provavelmente em funcdo dos microconstituintes presentes na composicao
quimica do lodo de ETA.

g) A placa cerdmica SL50/50 apresentou problemas de falta de estabilidade

microestrutural, degradacdo espontanea e muito suscetivel a eroséo.

Sugestoes de trabalhos futuros

Entre algumas sugestdes podemos citadas as seguintes:

a) Desenvolvimento de uma rota de processamento utilizando temperaturas mais baixas
no tratamento térmico por sinterizacao;

b) Investigar e correlacionar a fase porosa em relacdo a taxa de compactacdo dos corpos
de provas;

c) Avaliar o comportamento frente a variacdo de temperatura das placas ceramicas
AR20/20 e AR20/30 conforme normativa ABNT NBR 15575/2.
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