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ALVES JUNIOR, F. N. “Avaliacéo das propriedades mecéanicas do gesso com
incorporagao dos produtos da combustdo do carvao”. Dissertagédo. Universidade
Federal do Cear4, 2015.

Resumo

O acelerado desenvolvimento industrial das ultimas décadas tem sido
apontado como um dos fatores mais impactantes sobre o desequilibrio ambiental.
Por esse motivo, pesquisas vém sendo desenvolvidas visando o reaproveitamento
dos residuos gerados pelos processos produtivos industriais como matérias-primas
ou insumos em outros processos. Este trabalho objetiva investigar a viabilidade de
se utilizar um residuo gerado pela combustdo de carvdo mineral em usinas
termoelétricas como aditivo na producao de pecas de gesso para a construcao civil.
Este produto da combustdo de carvao (PCC) ja vem sendo aplicado nas industrias
de construcdo civil como aditivo em cimento, porém sua utilizacdo em massas de
gesso é bastante restrita. Inicialmente foi avaliada a influéncia da agua pela variacao
da sua adicdo a massa de gesso em 5 niveis entre 10 e 50%, visando escolha da
melhor relacdo agua/gesso quanto as propriedades mecéanicas. Os materiais
utilizados foram caracterizados por espectroscopia de fluorescéncia de raios-X
(FRX), difracdo de raios-X (DRX), espectroscopia de absorcao no infravermelho por
transformada de Fourier (FTIR) e de energia dispersiva de raios-X (EDS) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV).O processo produtivo utilizado para
confeccdo dos corpos de prova foi o de Umedecimento, Compactacdo e Secagem
(UCOS), com pressao de 10 MPa. Em seguida, foram confeccionados corpos de
prova com incorporacdo de PCC a massa de gesso em 5 niveis, entre 10 e 50%
com a finalidade de analisar a influéncia dessas adicBes sobre as propriedades
mecanicas, o que foi avaliado por ensaios de compressao, dureza e flexdo em trés
pontos. Os resultados obtidos determinaram que a relacdo agua/gesso (a/g) que
fornece as melhores propriedades mecéanicas € a de 0,2, sendo esta utilizada na
etapa de avaliacdo dos corpos de prova com incorporacdo de PCC. Concluiu-se
gue, em geral, a crescente incorporacdo do residuo foi danosa as propriedades
mecéanicas do bloco de gesso. Ndo obstante, as condicbes estudadas atendem as
exigéncias da NBR 13207, exceto a condicdo com incorporacdo de 50% de PCC.

Em geral, as propriedades mecéanicas se comportaram de forma semelhante entre



as condi¢cdes com 10 e 20% de PCC, sendo que a evolugao de 20 para 30% gerou
gueda significativa nos resultados de resisténcia mecanica. Com isso, conclui-se que
a condicdo de 20% de PCC em gesso e relacdo a/g de 0,2 atende a norma, permite
0 reaproveitamento de residuos e, gragas ao processo de prensagem, apresenta

melhor resisténcia mecanica comparada aos produtos usuais.

Palavras chave: Gesso, PCC, Resisténcia mecanica.



ALVES JUNIOR, F. N. “Evaluation of mechanical properties of gypsum with the
incorporation of the products of coal combustion.” Dissertation (Master).

Universidade Federal do Ceara, 2015.

Abstract

The accelerated industrial development of recent decades has been touted as
one of the most impacting factors on the environmental imbalance. For this reason,
research has been developed aiming, among other objectives, the reuse of waste
generated by industrial processes as raw materials or inputs in other processes. This
study aims to investigate the viability of using waste generated by the combustion of
coal in power plants as an additive in the production of gypsum parts for construction.
Coal combustion products (CCP) are already being applied in the construction
industry as an additive in concrete, but their use in gypsum masses is very limited,
which motivated the current reseach project. Initially the influence of water by varying
the addition on mass in 5 levels between 10 and 50% was evaluated in order choose
the best ratio water / gypsum about the mechanical properties. The materials used
were characterized by fluorescence spectroscopy X-ray (XRF), X-ray diffraction
(XRD), Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and energy dispersive X-ray
(EDS) and scanning electron microscopy (SEM). The production process used for
making the specimens was the so-called UCOS (portuguese acronym for the initials
of wetting, compaction and drying), with pressure of 10 MPa. Then, test pieces were
prepared with incorporation of PCC to the mass of gypsum in 5 levels between 10
and 50% to analyze the influence of these additions on mechanical properties, which
was evaluated by compression tests, hardness and three point bending. The results
determined that the water/gypsum (a/g) that provides the best mechanical properties
is 0.2, which is used in the evaluation stage of the specimens with addition of PCC. It
was concluded that, in general, increasing the incorporation of the waste was
damaging to the mechanical properties of the gypsum block. Nonetheless, the
studied conditions meet the requirements of NBR 13207, except for the condition
with incorporation of 50% of PCC. In general, the mechanical properties behaved in
similarly conditions between 10 and 20% of PCC, but the evolution from 20 to 30%
caused a significant decrease in the results. Thus, it is concluded that the condition

of 20% PCC in plaster and ratio a/g 0,2 meets the standard, ensures recycling of


https://en.wikipedia.org/wiki/Fourier_transform_infrared_spectroscopy

waste and, due to the pressing process, has better mechanical strength compared to
the usual products.

Keywords: Gypsum, PCC, Mechanical resistance.
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1. Introducéo

1.1.Considerag0es iniciais

O desenvolvimento econ6mico mundial forga uma necessidade de
adequacéo da industria de construcao civil, por ser este um setor de alta amplitude
mercadoldgica. Seja em busca por alta produtividade em fases de crescimento do
setor ou busca por competitividade em periodos de crise, os segmentos industriais
gue fornecem insumos a este setor devem se adequar para suprir as necessidades
do setor construtivo. Entre esses segmentos podem ser citadas as industrias
cimenteira, industria gesseira, industria siderargica, industrias do setor polimeérico,
entre outras. O processo produtivo destes segmentos, em geral, inicia-se com a
extracdo da matéria prima e passar pelo processo de beneficiamento para posterior

aplicacao na construcéao civil (KURESKI, 2008).

O desenvolvimento sustentavel de cada setor pode ser alcancado quando
se controla os seguintes elementos: Reducdo do uso de recursos naturais,
reutilizacao e a reciclagem, reducédo de consumo energético e reducdo da geracéo
de residuos. Dentre esses segmentos da cadeia produtiva da construcdo civil, a
industria gesseira € de grande representatividade, principalmente com a evolucéo
dos produtos e novas aplicacBes construtivas para os produtos a base de gesso.
(JOHN; CINCOTTO, 2007)

O gesso vem ganhando bastante espaco nas constru¢cdes mais modernas
devido a sua flexibilidade e facilidade de aplicacdo. Em geral, o gesso é aplicado de
duas formas: Gesso para revestimento e gesso para fundicdo. A primeira
classificacao é restrita somente a gesso para revestimento de paredes e tetos de
ambientes fechados e secos. Gesso para fundicéo € utilizado na fabricacdo de pré-
moldados e pecas para decoracédo, tendo como um dos principais produtos, a placa
de gesso acartonado (drywall) (ANTUNES, 1999).

O gesso é quimicamente conhecido por sulfato de calcio hemidratado, na
forma de pé, porém seu estado endurecido (dihidratado) também é chamado assim

no Brasil, diferindo-se somente a forma, pois o segundo ja € o produto conformado.



Em paises que a lingua é inglesa, o pé hemidratado do sulfato de céalcio € conhecido
por “Gypsum”. Ja a forma dihidratada desse composto é conhecida por “Plaster of

Paris”.

O método de fabricacdo de blocos de gesso desenvolvido pelo
Laboratério de Ciéncias dos Materiais (IFSC — USP) garante melhoria na
produtividade e na qualidade do produto a ser aplicado na construcgéo civil, podendo
chegar a substituir, em alguns casos, componentes mais inviaveis. O método
consiste no umedecimento, compactacdo e secagem do pd hemidratado. Os
resultados séo blocos de baixa porosidade e alta resisténcia, quando comparados
aos blocos de gesso fundidos por processos convencionais (KANNO, 2009).

1.2. Aspectos ambientais de geracéo e reaproveitamento de residuos.

Ha algumas décadas, questdes ambientais vém sendo bastante
discutidas em todo o mundo. Organizacdes internacionais, como a ONU, fazem
conferéncias a fim de discutir e planejar metodologias para o gerenciamento de

residuos solidos, e principalmente os gerados por industrias.

O tema Desenvolvimento Sustentavel é discutido em conferéncias
internacionais, e varios documentos foram elaborados a fim de tratar sobre este

assunto, como € o caso da Agenda 21, criada na década de 80 (Agenda 21, 1995).

Os riscos envolvidos na producdo, acumulo e transporte de residuos
industriais sdo elevados. Com isso, torna-se viavel o estudo da disposicdo desses
dejetos como modo de combate a contaminacdo generalizada (FREIRE,
PELEGRINI, et al., 2000).

7

O problema gerado pelo destino de rejeitos € enfrentado por varias
industrias, que por modificacdo do processo produtivo ou por ndo investirem geram
acumulo excessivo (BUTTER, 2003).



1.3. Objetivo

Esse trabalho objetiva estudar uma aplicacdo para o residuo gerado pela
queima do carvdo mineral em industrias termoelétricas, como coproduto na
producéo de blocos de gesso, avaliando as propriedades mecanicas, considerando
as questdes produtivas e ambientais.

Segundo o contexto produtivo industrial citado anteriormente, 0s objetivos
especificos deste trabalho se expressam por:

- Avaliar as propriedades mecéanicas do gesso dihidratado produzidos
pelo método UCOS realizando ensaios de resisténcia a compressao, tracdo na
flexdo por 3 pontos e dureza, bem como caracterizar o material produzido por

métodos convencionais aplicados por pesquisadores de ciéncia dos materiais.

- Utilizar o residuo de industrias termoelétricas para incorporar em blocos
de gesso com finalidade de aplicacdo em construcao civil, avaliando a influéncia

desta incorporacéo nas propriedades mecanicas e microestruturais do produto.

- Correlacionar as caracteristicas microestruturais com as propriedades
mecanicas obtidas nos produtos desenvolvidos neste trabalho, avaliando sua

aplicacao pratica segundo normas brasileiras regulamentadoras.



2. Reviséao Bibliogréfica

2.1.Gesso

O gesso é um material conhecido ha milhares de anos, sendo utilizado
pela antiguidade desde o periodo neolitico. Arquedlogos descobriram que desde
9000 a.C. o gesso era aplicado em recipientes e aderecos artisticos. Este material
também era bastante utilizado pelos egipcios, em argamassas para piramides,
tumbas e revestimentos de paredes (KANNO, 2009).

Com a expansdo do império romano, a utilizacdo de gesso também foi
incorporada pelos processos e producdo na Franca e Peninsula Ibérica. Os
processos foram sendo desenvolvidos no periodo do século V a VIII, em produtos
decorativos e revestimentos de paredes na regido de Paris, que por sua vasta fonte
desta matéria-prima, originou a denominacado utilizada até os tempos atuais como

“Plaster of Paris”.

A producdo de gesso voltou a crescer ap0s varios anos de inercia,
também na Franca com a construcao civil e com o surgimento da cultura gotica em
outras regides da Europa. JA no periodo renascentista, o gesso foi empregado em

artigos decorativos, durante o Barroco.

Com o auxilio da pesquisa de cientistas como Lavoisier, Van't Hoff e Le
Chatelier, estudos sobre a desidratacdo da gipsita foram feitos. Com isso, a
tecnologia de producdo de gesso foi sendo inovada, tornando mais viavel sua

utilizacdo quanto a qualidade e custos.

2.1.1. Obtencéo do gesso

A gipsita é a matéria-prima para a obtencdo do gesso. Esta é composta
essencialmente por sulfato de célcio di-hidratado (CaS0,4.2H,0), oriundo de fontes
naturais ou residuais. O mineral nacional tem elevada pureza, o que melhora a

producdo do gesso. A gipsita natural é originaria de rochas sedimentares chamadas



de evaporitos, com composi¢cao de anidrita, calcita, dolomita e impurezas (SUGUIO,
2003) (HINCAPIE et al., 1996).

Com a gipsita extraida, processos de tratamento do mineral sdo feitos
para prepara-lo para a utilizagdo em fornos de calcinagdo. O material passa por
processos de britagem, moagem, estocagem e secagem (ANTUNES, 1999).

Abaixo a tabela com propriedades fisicas da gipsita.

Tabela 1 — Propriedades fisicas da gipsita.

Propriedades Caracteristicas

Variavel, podendo ser incolor, branca,

Cor
cinza e outras (dependendo das
impurezas).
Brilho Vitreo, nacarado ou sedoso
Dureza (Escala de Mohs) 2

Densidade 2,3 glem3

Habito Prismatico
Clivagem Em quatro direcdes

Morfologia e tamanho dos cristais Varia de acordo com as condicdes e

ambientes de formacao

(DANA, 1976) apud (BALTAR; BASTOS; LUZ, 2008)

O gesso é produzido pela calcinacdo da gipsita, que € desidratada por
esse processamento térmico. O produto do tratamento deste mineral é levado a
fornos que operam na faixa de 140° a 160° C para obter o hemidrato, cuja férmula
guimica € CaS04.0,5H20. A reacao ocorre conforme a Equacdo 1. Em faixas de
160° a 200° C é produzida a Anidrita Ill (CaS04.¢H20). Esta fase contem agua em
teor menor, porém € bastante instavel, podendo absorver umidade do ar e se tornar
hemidrato. Em temperaturas entre 250° e 800° C, obtém-se a Anidrita Il (CaS0O4),
onde a velocidade de hidratacdo é lenta. Acima de 800° C temos a producdo de
Anidrita | (SANTOS, 1998).



CaS0,.2H,0 + 23. 81%‘ ~ CaS0,.0,5H,0 + 1,5H,0 (1)

A anidrita é a forma desidratada do sulfato de célcio. Possui estrutura
ortorrdbmbica, densidade de 2,97 g/cm?, dureza 3,5 na escala de Mohs possui
relagdo CaO/SO3; aproximada de 0,7 (JOHN; CINCOTTO, 2007).

Contudo, o processamento pode variar a qualidade dos cristais do
hemidrato. Cristais mal formados e porosos e heterogéneos sdo chamados de
gesso beta (Figura 1), ja os cristais maiores e de formacao mais homogénea séo
originados de processamentos em autoclave sob pressdo e sdo chamados de
gesso alfa, conforme a Figura 2 (BALTAR; BASTOS; LUZ, 2005).

Figura 1- Cristais de gesso beta mal formados e

Fonte: (KANNO, 2009)



Fonte: (KANNO, 2009)

A granulometria fina e a porosidade do gesso beta proporcionam maior
area superficial, ou seja, &gua em excesso para sua conformacao. Este excesso por
sua vez torna o material produzido mais poroso, e por isso apresentando menor
resisténcia mecanica. Outro fenbmeno ocorrente é a absorcdo rapida devido a
elevada area superficial, que provoca crescimento rapido e desordenado de cristais
de dihidrato. Essa desordem influencia negativamente na resisténcia mecéanica. No
gesso alfa, o efeito € inverso, pois a quantidade de agua é menor, o crescimento é
ordenado, e mais lento. Com isso, o material produzido € menos poroso e com maior
resisténcia mecanica (KANNO, 2009).

Para a producdo dos produtos a partir do gesso, este precisa ser
novamente hidratado. Entdo o hemidrato, em contato com agua, dissolve-se e forma
uma solucédo supersaturada de fons Ca?* e SO,*. Como produto desta reacéo, o
gesso retorna a condicdo dihidratado e libera calor, como se pode ver na equagéo
abaixo (CANUT, 2006).



Cas0,.1/, H,0 +3/,H,0 - CaS0,.2H0 + Calor (2)

2.1.2. Hidratacao do gesso

No processo de endurecimento da pasta formada na solucdo de gesso
calcinado e &gua, o crescimento dos cristais de di-hidratados se da em forma de
agulhas entrelacadas. Como isso, a pasta ganha resisténcia mecéanica, que pode
variar conforme ocorre esta reacdo (HINCAPIE; CINCOTTO, 1997).

O processo de hidratacdo da inicio no momento em que 0O {gesso
hemidratado entra em contato com a agua. Quando a agua adicionada é suficiente,
rapidamente o gesso forma uma pasta homogénea, que ganha plasticidade e
gradualmente vai se solidificando. A partir disso o material endurece e adquire

resisténcia mecanica.

A literatura antiga mostra duas teorias para explicar a hidratacdo do

gesso: Teoria da cristalizacéo e teoria coloidal.

A mais antiga delas, teoria da cristalizagéo, foi desenvolvida por Lavoisier
(1798) e Le Chatelier (1877). Ambos consideravam que a cristalizacdo da gispsita
ocorria por meio de solucédo saturada de hemidratos. O processo era descrito por 3
etapas: Etapa quimica de hidratacao, etapa fisica de cristalizacdo e etapa mecéanica
de endurecimento (HANSEN, 1930).

No inicio do século XX, pesquisadores questionaram a teoria da
cristalizacao alegando que o ganho de consisténcia da massa no inicio do processo
de hidratacdo néo se tratava de um fenbmeno quimico de cristaliza¢do, mas de um

fendmeno coloidal. Com isso, originou-se a teoria coloidal.

Atestando que a hidratacdo se dava por meio do fenbmeno coloidal, foi
colocado que a pasta de gesso adquire consisténcia inicial antes do ganho de
temperatura. Como a elevacdo da temperatura caracteriza a formagcdo de cristais
dihidratados devido a sua reagdo de formacdo exotérmica, foi proposto por essa
teoria que existe uma etapa de formac&o coloidal antes da formacdo dos cristais

(HANSEN, 1930).



Segundo a teoria coloidal, tem-se as etapas de dissolu¢cdo dos compostos
moleculares do hemidrato, formacao de gel e cristalizacdo. Na etapa de hidratacao,
componentes do gesso hemidratado sao dissolvidos na solucdo e logo comecam a
reagir, formando um estado coloidal (forma de gel). Este fendbmeno corresponde ao
inicio de pega. A etapa em que o0 gesso ganha resisténcia mecéanica se da devido os
géis se transformam em cristais. Nesta etapa se caracteriza a cristalizacdo do
processo (SNIP, 1982 apud PINHEIRO, 2011).

Atualmente, a teoria da cristalizacdo comumente aceita pelos
pesquisadores, consiste em 4 etapas:

(1) Dissolugao: O hemidrato passa pelo processo de dissolugcédo e
forma um sistema i6nico saturado de fons Ca** e SO,*. Ao chegar a
saturacdo da solucédo, ocorre a formacédo dos hidratos primarios,
gue sao pequenos cristais de gesso dihidratado poucos estaveis e

de baixa solubilidade.

(2) Inducédo: Os pequenos cristais que se estabilizam d&o origem aos
nacleos de crescimento. Estes sdo chamados de germes de

nucleacao.

(3) Crescimento dos nucleos de cristalizacdo: nesta fase, os ions da
solucdo supersaturada vao se depositando sobre 0s nucleos,
fazendo o crescimento dos cristais em forma de colunas alongadas,
gue se entrelacam. Esta etapa ocorre com liberacao de calor devido

a reacao ser bastante exotérmica.

(4) Reducdo das reacdes: Nesta etapa, a velocidade de reacdo é
diminuida devido a reducdo gradativa de concentracdo dos

constituintes do gesso.
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2.1.3. Propriedades no estado endurecido

As caracteristicas microestruturais, em especial a porosidade e a forma
de entrelacamento dos cristais de gesso hidratado influenciam nas propriedades
fisicas e mecéanicas, quando no estado endurecido.

Além disto, a resisténcia do material formado pode ser afetada pelo
tamanho e forma dos cristais, forca de ligacao entre estes, impurezas presentes que
podem favorecer a formacdo de cristais mais duros e a porosidade da estrutura
devido ao excesso da dgua (LEWRY; WILLIAMSON, 1994)

A evaporacdo do excesso da agua néo utilizada na hidratacdo do
hemidritado para formacédo da massa € a responsavel pela porosidade do produto
endurecido. Para aplicacdes de pastas de gesso, a relacdo agua/gesso (a/g) deve
ser maior que 0,5, para garantir boa trabalhabilidade. Porém, a agua necessaria
para hidratar o po € obtida em uma razdo de 0,186 (a/g), e com isso ha diminuicao
da resisténcia mecanica (JOHN; CINCOTTO, 2007).

2.1.3.1. Resisténcia Mecéanica

Como dito, a relacdo a/g influencia na resisténcia mecéanica, de modo
gue, quanto maior, menor esta propriedade. Porém, outros fatores também estéo

associados a esta resisténcia. Sao esses:

» ldade do produto — o tempo aumenta a resisténcia mecanica,

podendo chegar ao seu apice no periodo de 14 a 28 dias.

» Condi¢cdes ambientais — a umidade do ar influencia na resisténcia

do produto, podendo reduzir em até a metade doa sua magnitude.

» Condicdes de uso do material — o gesso tem capacidade de
absorver umidade, logo dependendo das condi¢cdes de uso, este
pode perder na propriedade em questdao (JOHN; CINCOTTO,
2007).
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2.1.3.2. Demais propriedades

No estado endurecido, 0 gesso possui outras caracteristicas que marcam
suas propriedades. Dentre essas, a absor¢cdo acustica € uma bastante relevante,
pois o torna viavel para aplicagées em insonorizar locais (CANUT, 2006)

O isolamento acustico depende da sua capacidade de isolar, absorver, ou
descontinuar a transmissao das ondas sonoras. A porosidade tem papel importante,
por aumentar as descontinuidades e dissipar energia pelo atrito gerado na
passagem da onda sonora. Com isso, quanto mais poroso o produto endurecido,
melhor sua capacidade de absor¢cdo acustica (SILVA; SILVA, 2004).

Outras propriedades que tiveram influéncia historica na utilizacdo do
gesso foram o isolamento térmico e a resisténcia ao fogo. Ao haver um grande
incéndio em Londres, devido as constru¢cdes produzidas em madeira, o rei da
Franca Luis XIV decretou uma lei pela qual as construcdes deveriam ser revestidas

em gesso, por causa da sua capacidade de suportar o fogo (KANNO, 2009).

A condutibilidade térmica do gesso € cerca de 0,3 kcal/m2.h.°C, sendo
mais baixa que a de outros materiais de construcdo (PETRUCCI, 1992 apud
CANUT, 2006).

O bom desempenho do gesso contra o fogo se da pelo fato de ser um
material mineral ndo combustivel, e segundo muitos autores, dispensa demais
verificacfes de reacédo ao fogo (SILVA; SILVA, 2004). Outra questao € que 0 gesso
endurecido passa por duas reacfes (Equacdes 3 e 4) de calcinacdo na presenca de
calor, semelhantes ao processamento de obtencdo do gesso em pé. As reacdes sao
endotérmicas e liberam agua. As moléculas de &agua servem para retardar o
aquecimento gerado em um incéndio em conjunto com a absorcdo de caloria das
reacdes. Esta é chamada de agua de cristalizacdo e representa cerca de 20% do
seu peso (BELMILOUDI; MEUR, 2005).

CaS04.2H,0 + calor - CaS0,4.0,5H,0 + 1,5H,0 (3)

CaS04.0,5H,0 + calor — CaSO4 + 1,5H,0 (4)
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2.2.PCC (Produto da Combustao do Carvao)

O carvao mineral € um combustivel de origem fossil natural, oriundo de
material vegetal soterrado ha milhdes de anos, com acao de altas pressoes, alta
temperatura e biolégica. Esses efeitos fazem a destilacdo da matéria, produzindo os
chamados lignitos, e como ha locais com intensidades dos efeitos e tempos
distintos, resultou em diferentes classificacbes de carvdo. Esses podem ser
classificados como: turfa, lignito, sub-betuminoso, betuminoso e antracito (RIBEIRO;
PINTO; STARLING, 2002).

A figura abaixo mostra os tipos de carvéao, suas aplicacdes e uma relagcao
da qualidade com a umidade do carvao, bem como as fra¢cdes de cada classe nas

reservas mundiais.

Figura 3 — Tipos de carvao, reservas e usos.

Carvao de baixa qualidade 47% Hulha 53%

|
[ 1
Betuminoso 52% Antracito 1%

Linhio 17% SubBetuminoso 30% ’—‘—‘

% das Reservas Mundias

Térmico Metalirgico
Carvao vapor Coque
i | i i t
2 Grande parte Produgao de energia Producao de energia Fabricagio de Domestico / industrial
S daenergia elélrica elétrica/ Usos industriais elétrica / Usos industriais ferro e ago incluindo cornbustivel

Fonte: (WORLDCOAL, 2006)

O carvao mineral € constituido de carbono, hidrogénio, enxofre,
nitrogénio, oxigénio e elementos halogénicos. O carbono € o principal elemento
guimico e o de maior teor, sendo determinante para o grau de carbonificacdo do
carvao (TEIXEIRA, 2013).
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Figura 4 — Carvéo mineral estocado em pétio

Fonte: (ABCM)

Segundo a International Energy Agency (IEA), a geracdo de energia
elétrica a partir do carvdo mineral, até 2006, foi a mais utilizada em comparacéo a
outras fontes energéticas, chegando a cerca de 40% da produgdo mundial. O
grafico descrito na Figura 5 mostra a participacdo mundial das fontes energéticas.
Ao se tratar de fonte energética no geral, incluindo outros usos além da energia
elétrica, a participacdo do carvao é de 26%. A IEA também prevé que esta fonte

continuara em apice nos proximos 30 anos (ANEEL, 2008).

Figura 5 — Grafico de participag&o dos tipos de combustiveis

45%
1973

0% Il 2006
38% T
30% +——
25% T
20% 1——
15% T
10% H I I
5% 1—

0
Carvao Petroleo Gas Natural Nuclear Hidroelétrica QOufras

Fonte: (ANEEL, 2008)

Apesar de ser bastante viavel a producdo de energia elétrica pela queima
do carvao, a utilizacdo deste causa alguns impactos em nivel socioambiental, como

a degradacgao da jazida, a emissao excessiva de CO, no processo de combustdo e



14

os residuos gerados. Portanto, sendo muito utilizado por véarios anos, o acumulo de

residuos sera crescente, gerando um problema ambiental emergente.

2.2.1. Produgéo do PCC

Ap6s a obtencao do carvao mineral, este passa por um processamento
para reduzir as impurezas. Estas podem ser argilas, arenitos e semelhantes,
chamados de residuos de lavras. Estes se posicionam entre 0 minério desejado e

compdem uma porgao significante.

BN

O carvao processado € moido e levado a caldeira, onde experimenta
varias zonas de temperaturas. Os materiais volateis e o carbono sdo queimados,
enquanto que as impurezas sao fundidas e solidificadas rapidamente na forma de
aglomerados vitreos. Esses aglomerados sdo chamados de cinzas pesadas e sao
retiradas por meio de esteiras rolantes. Os residuos transportados pelos gases sao
chamados de cinzas volantes ou leves, e sdo captadas por sistemas de
despoeiramento e tratadas posteriormente (LENZI, 2001 apud MARGON, 2002).

Os beneficios gerados ao utilizar os PCC’s em aplicagdes civis séao
consideraveis. Muitos impactos podem ser evitados, como a diminuicdo das areas
destinadas a aterros, minimizacdo da participacdo do recurso mineral principal,
reducdo da emissdo de CO2, reducdo nos custos dos produtos gerados e da
producédo de energia elétrica (TEIXEIRA, 2013).

As cinzas geradas podem ser classificadas como material pozolanico, que
segundo a NBR 12653 (1992), materiais pozolanicos sao classificados como:
“materiais silicosos ou silicoaluminosos que, por si s6s, possuem pouca ou henhuma
atividade aglomerante, mas que, quando finamente divididos e na presenca de agua,
reagem com o hidroxido de calcio a temperatura ambiente para formar compostos

com propriedades aglomerantes”.

O efeito caracteristico de uma pozolana € o fato de formar compostos
estaveis e com poder aglomerante, pela ligacdo com o hidroxido de calcio (silicatos

e aluminatos de calcio hidratados). A precipitacdo do silicato de calcio hidratado (C-



15

S-H) ocorre com a dissolucéo da pozolana em meio alcalino com fons de Ca* em
solucao (JOHN, 2003).

2.3.Prensagem de sdlidos.

A prensagem € uma operacao que consiste em aplicar carga em uma
massa de material em molde rigido ou flexivel, com a finalidade de obter uma peca
compacta a partir de um p6 ou pasta. Ocorre com o preenchimento da cavidade do
molde, aplicacdo da carga e desmoldagem da peca (AMOROS ALBERO, 2000a).

Este processo é um dos mais utilizados na industria ceramica em relagéo
a outros de conformacdo, como a extrusdo, por possuir elevada produtividade,
automatizacao basica e possibilidade de producédo de diversas formas e tamanhos
de pecas (AMOROS ALBERO, 2000a).

Durante a prensagem, o atrito entre particulas/particulas e entre
molde/particulas impedem que a pressédo seja transmitida de forma uniforme em
todas as regides da peca. Com isso, pode haver heterogeneidade de propriedades
durante as pecas, com variacdo da densidade, resisténcia mecéanica e outros
(AVELAR, 2012).

Segundo AMOROS ALBERO, (2000b) a diminui¢éo de volume de volume
dos poros durante a compactacdo se da por meio de trés mecanismos: (1) Reducéo
do volume e tamanho dos poros pelo deslocamento e reorganizacao dos granulos.
(2) Reducéo dos espacos intergranulares por deformacéo plastica e/ou destruicéo
dos granulos, sendo dependente das propriedades mecanicas (dureza, resisténcia
mecanica). (3) Minimizacdo de volume e tamanho dos poros intragranulares pelo
deslizamento e reordenacao das particulas. Os mecanismos sdo esquematizados na

Figura 6.
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Figura 6 — Esquema de compactacéo dos granulos
PREENCHIMENTO DO MOLDE

mtragranular

Paro
intergranular

VpgO-volume dos poros intergranulares
Vppt=volume dos poros intragranulares

MECANISMO | ————>
Reordenagio de grinulos

\:pg( )= \tpg
Vpp0 = Vpp
MECANISMO Il ——————»
Deformagio ¢
destruiglo de grinulos Vpge < \'tpg()
Vpp = Vppd
MECANISMO 111
Reordenacio das particulas
no mienor dos granulos Vpg =0 '
Vpp <= Vpp0
Miximo empacotamento i
das particulas em \‘.P‘S X U,
pressdes muito altas Vpp = Vppl

Fonte: (AMOROS ALBERO, 2000b)

Dois métodos de prensagem foram propostos por KANNO (2009), com
algumas diferencas nas etapas. Esses sdo chamados de: Método de
Empacotamento Direto de Dihidratado (EDD) e Método de Umedecimento

Compactacéo e Secagem (UCOS).

O primeiro (EDD) consiste em compactar o p6 dihidratado levemente
umedecido, onde a agua tem funcao lubrificante, ajudando no empacotamento das
particulas do gesso e adesdo entre elas. O processo de compactacdo depende
essencialmente da distribuicdo do tamanho de grdo, pressédo uniaxial aplicada e
quantidade de lubrificante (RUBIO-AVALOS, MANZANO-RAMIREZ, et al., 2005
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apud KANNO, 2009). A Figura 7 esquematiza os passos elaborados neste método,
sendo estes descritos a seguir:

(1) - Selecdo do p6 de dihidratado a ser empacotado, conforme
distribuicdo de tamanho de gréo.

(2) — Umidificacdo do p6 com determinada relacéo de agua/gesso (a/g).

(3) — Compactacado do pé umedecido a pressao unixial entre 50 e 200
MPa, em molde de aco.

(4) — Desmolde da peca formada.

(5) — Secagem a aproximadamente 50 °C com finalidade de retirada de
agua em excesso acumulada nos poros da peca.

Figura 7 — Esquema de compactacéo pelo método EDD.

Aspersao de agua

Compressao t\<*

/ Desmolde
//‘7
Secagem
' \b E—

Fonte: (KANNO, 2009)

Um segundo método € o chamado UCOS, que tem caracteristicas
diferentes do método anterior. Este utiliza o pd na forma de gesso hemihidratado
com &gua aspergida em uma fracdo proxima a 0,2 (a/g). Com essa relagdo, chega-

se ao valor aproximado para hidratagcdo do pé de gesso. Este € submetido a
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pressdes de 10 MPa para a prensagem e formacdo da peca. Apos a aplicacéo da
carga a peca € desmoldada diretamente, e entdo a reacdo de hidratacdo inicia.
Nesta parte a temperatura aumenta devido a reagdo. O excesso de agua que nao
participa da reagéo serve para adesao dos graos compactados (KANNO, 2009).

Figura 8 - Esquema de compactacgéo pelo método UCOS.

Aspersao de 4gua
Compresséo
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Fonte: (KANNO, 2009)

2.4.Influéncia da relacdo agua/gesso

Como visto anteriormente, a relacdo agua/gesso (a/g) é determinante nas
propriedades mecéanicas do produto formado. Por se tratar de um fator de grande
importancia, alguns estudos foram realizados visando otimizar a qualidade da peca.
Dentre estes, HASELEIN, CALEGARI, et al., (2002), estudou o efeito da agua na
producédo das pecas por prensagem. No caso, este utilizou dois niveis de a/g (0,4 e

0,8) e verificou que o menor nivel gerou resultados mais satisfatorios.

Medidas foram tomadas baseadas nesses estudos para avaliar ainda
mais a diminuicdo da participacdo da agua na peca produzida. Entdo, com a
utilizacdo de 20% de agua, sendo aproximadamente o ideal para hidratacdo,

produziu-se um material menos poroso e mais compacto.
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Um efeito verificado por KANNO (2009) é a variacdo da resisténcia
mecanica com a variagdo da secagem do material. Os corpos de prova depois de
prensados foram secos gradativamente, pesados e testados. Com isso, foi visto que
guanto mais ha perda de 4gua durante a secagem, maior a resisténcia a flexao.
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3. Materiais e Métodos

Metodologicamente, este trabalho foi divido em duas etapas, onde a
primeira determina a quantidade de ligante (a/g) mediante alguns ensaios
classificatérios, e na segunda etapa foram avaliadas as propriedades mecéanicas dos

corpos de prova com adi¢ao do residuo.

Figura 9 — Fluxograma de metodologia do trabalho

Idealizagdo do
trabalho

Caracterizagdao dos
materiais como
recebidos

12 Etapa-
Determinagao da
quantidade de ligante

Ensaios Preparagdo dos 22 Etapa - Preparagao
classificatorios corpos de prova das misturas

Ensaios mecanicos

Ensaios de
caracterizagao

Fonte: Elaborado pelo autor

3.1. Caracterizacao das matérias primas

Os materiais analisados nessa etapa foram os consumiveis utilizados na
producdo dos corpos de prova. Estes foram analisados na forma de po finamente
disperso e sdo reativos na presenca de agua. Foram utilizados nesta caracterizagcéo
os ensaios de: Fluorescéncia de raios-X, difragdo de raios-X e espectroscopia de

absorcéo no infravermelho.
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3.1.1. Ensaio de fluorescéncia de raios-X

Este método realiza uma analise quimica no material de forma né&o
destrutiva baseado na emisséo de raios-X caracteristicos de cada elemento quimico
gquando excitado por raios-X provenientes dos componentes da maquina de
realizacdo dos ensaios. Essa energia € coletada e entdo a informacdo da

composicao quimica do material é fornecida.

Amostras das matérias-primas foram submetidas a andlise quimica por
meio desta técnica no Laboratorio de Raios-X, da Universidade Federal do Ceara. O
equipamento utilizado foi o Rigaku, modelo ZSX Mini Il (Figura 10), operando em 40
kV x 1,2 mA, através de tubo com alvo de paladio (Pd).

Fonte: Elaborado pelo autr )

3.1.2. Ensaio de difracédo de raios-X

A difracao de raios-X é largamente utilizada em materiais ceramicos. Esta
técnica é de execucdo rapida e nao destrutiva. Deve ser aplicado em materiais
cristalinos por se tratar de uma difracdo entre planos cristalograficos. Assim, a

maioria das ceramicas pode ser ensaiada por este método.

Os ensaios foram feitos em difratbmetro da Rigaku de modelo DMAXB,
com utilizagdo de parametros em fonte de radiacdo de Ka1a2 de cobre (Cu),
comprimento de onda (A) igual a 1,54056 A a 40KV e 25 mA. Seréa utilizada uma
velocidade de varredura de 0.5°/minuto em intervalo de 15° a 65° (20) com passo de
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0,02°. O equipamento pertence ao laboratério de raios-X do departamento de fisica
da Universidade Federal do Ceara (UFC).

Figura 11 — Difratdmetro Rigaki DMAXB

Fonte: Elaborado pelo autor

3.1.3. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Foi realizado o método de andlise de absorcéo de espectro infravermelho,
com a finalidade de analisar os compostos formados nos corpos de prova, a fim de
avaliar possiveis relacbes entre as variantes estudadas. O material utilizado neste
ensaio foi retirado dos corpos de prova prensados e macerados, visando obter um
p6. O equipamento utilizado foi o Nicolet 1S5 da Thermo Scientific (Figura 12) do

laboratério de andlises quimicas do Instituto SENAI de Tecnologia do estado do
Ceara.
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Figura 12 — Equipamento de infravermelho

Thermo

Fonte: Elaborado pelo auiof

A espectroscopia no infravermelho ¢ um método de avaliagcdo dos
grupamentos funcionais dos materiais. Esta técnica € baseada na medida do
comprimento de onda absorvido por vibracbes de grupos moleculares quando
submetidos a radiacdo por infravermelho. As moléculas, para serem identificadas,
precisam que os momentos dipolares reajam com a passagem da radiacédo e sofram

variagcdo com a vibracgao.

3.2.12 Etapa — Determinacédo da relacdo a/g

Nessa etapa, foram realizados ensaios de classificacdo cujo objetivo
principal € identificar qual a razdo a/g ideal para a producdo dos corpos de prova
com os parametros de prensagem utilizados. Em paralelo, os corpos de prova
também foram caracterizados por DRX e Espectroscopia de Absor¢cdo no
Infravermelho (FTIR), visando analisar as variaveis aplicadas. Com isso, a
elaboracédo das condi¢cdes visa gerar um material que atenda as normas exigentes e

gue proporcione boas propriedades mecéanicas e bom reaproveitamento de residuos.
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3.2.1. Preparacgao dos corpos de prova

Ao pensar em produtividade para aplicacdo industrial, foi escolhido o
método de prensagem do gesso hidratado tipo UCOS, que utiliza menor presséo na
compactacao e nao necessita de secagem em estufa quando comparado ao método
EDD. Outro fator determinante para esta escolha foi a disponibilidade de gesso
hemihidratado no mercado. Como visto em trabalhos anteriores, como o elaborado
por KANNO em 2009, os métodos ndo apresentaram diferencas nas propriedades

mecanicas entre eles.

Assim, o po de gesso foi misturado com agua de modo a obter condi¢bes
variadas de a/g. Com isso, foram confeccionados corpos de prova para serem
ensaiados e avaliados posteriormente com somente gesso e agua. Os parametros
estdo descritos na Tabela 2, bem como a nomenclatura utilizada para cada

condicao.

A nomenclatura utilizada para facilitar o entendimento da metodologia do

trabalho segue a seguinte logica:

CXXYY

Onde,

- XX é correspondente a fracdo de PCC na massa produzida. Ex: C05-YY

contém 5% de PCC em gesso.

- YY é a porcentagem de ligante adicionado a massa, ou seja, esta
diretamente ligado com a relacdo a/g. Ex: 120 g de CXX — 20 contém 100g de

massa e 20g de agua, o que nos da uma relacéo a/g de 0,2.

A tabela abaixo descreve os exemplos de massa dos produtos utilizados

para a confecgéo das condigcdes em barras para esta etapa.
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Tabela 2 — Parametros de producéo dos corpos de prova para determinagéo da relagdo a/g

Nomeclatura Gesso (g) |PCC (g) | Agua (g)
C0010 60 - 6
C0020 60 - 12
C0030 60 - 18
C0040 60 - 24
C0050 60 - 30

Fonte: Elaborado pelo autor

Os corpos de prova foram confeccionados em molde de aco (Figura 14)
para ensaios de compressdo e dureza de modo a formar um corpo de prova
semelhante a um cubo com dimensdes da base de (33 x 39 mm). Para 0s ensaios
de flexdo em 3 pontos, analise de MEV, raios-X e infravermelho, os corpos de prova
foram produzidos em molde prismatico (Figura 15) de base retangular de dimensdes
(116 x 25 mm). A Figura 16 mostra o aspecto fisico das matérias utilizadas e a

Figura 17 mostra exemplos de corpos de prova produzidos.

Figura 13 — Molde para produgé&o dos corpos de prova

Fonte: Elaborado pelo autor



Figura 14 — Molde prismético para producéo dos corpos de prova

ARE e e el D Bt e i N e R

Fonte: Elaborado pelo autor

Figura 15 — Aspecto fisico do a) gesso e b) PCC

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 16 — Corpos de prova a) cilindricos e b) prismaticos

Fonte: Elaborado pelo autor

Para ambos os moldes foi utilizada uma prensa hidraulica de bancada
com capacidade de 15 ton. A forca foi escolhida baseada na area da secado
transversal a aplicacdo, dependente de cada molde, de modo que a pressdo
exercida fosse 10 MPa. A figura a seguir mostra a prensa utilizada durante a
prensagem dos corpos de prova.

Figura 17 — Prensa hidraulica de 15 ton.

Fonte: Elaborado pelo autor
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3.2.2. Ensaios classificatorios

Os ensaios escolhidos para classificar o melhor nivel de a/g foram
baseados nas principais propriedades que séo exigidas na NBR 13207 (1994) para
gesso de construgao civil. Para isto foram feitos ensaios de compressao e dureza
para classificar as condicbes produzidas. Estes ensaios serdo descritos
detalhadamente nos topicos 3.3.1 e 3.3.3 abaixo. Também foi utilizado o método de

flexdo por 3 pontos, descrito no topico 3.3.2.

3.3. 22 Etapa — Preparacao das misturas

Nesta etapa, o0s resultados obtidos até entdo foram analisados e
selecionados como tomada de decisdo para a continuidade do estudo. Com a
determinacao da melhor razdo a/g, foram desenvolvidas, entéo, variaveis de controle
baseadas na substituicdo de parte da massa de gesso por PCC, com a finalidade de

investigar as propriedades e sua aplicabilidade industrial.

Sabendo-se, ao final da primeira etapa, que a relacéo a/g escolhida foi de
0,2, nesta nova etapa variou-se a porcentagem de PCC na mistura. Foram
estudados 5 niveis de porcentagens, onde a Tabela 3 mostra a nomenclatura e

exemplos das massas utilizadas na producao dos corpos de prova.

Tabela 3 — Pardmetros de producéo dos corpos de prova com a incorporacédo de PCC

Condicdes Gesso (g) |PCC(g)| Agua (9)
C1020 73 7 16
C2020 64 16 16
C3020 56 24 16
C4020 48 32 16
C5020 40 40 16

Fonte: Elaborado pelo autor
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3.3.1. Ensaio de compressao

Foram escolhidos 3 corpos de prova de cada condicdo para garantir
confiabilidade no resultado, conforme é exigido na norma NBR 12129. As amostras
foram ensaiadas em maquina universal da marca Arotec e modelo WDW 300E com
capacidade de 30 toneladas do Laboratorio de Materiais do Instituto Federal do
Ceard. Os resultados obtidos em MPa foram avaliados e comparados em funcéo das
variaveis propostas. A velocidade de avanco utilizada foi de 2 mm/min. Com a
insercdo das dimensdes do corpo de prova no software, obtive-se diretamente o

valor da tensdo maxima suportada.

Figura 18 - Maquina de ensaios universais AROTEC WDW 300E.

Fonte: Elaborado pelo autor

3.3.2. Ensaio de flexdo em 3 pontos

Este ensaio consiste em medir a tensdo maxima a tracdo do material,
sera feito o ensaio de flexdo em 3 pontos para medi¢ao indireta. Foram ensaiadas 3
barras produzidas sob as condi¢Bes determinadas na maquina de ensaios universais
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EMIC DL2000 do laboratério de andlises quimicas do Instituto SENAI de Tecnologia
do estado do Ceara com capacidade de 2 ton, com velocidade de carregamento de
2 mm/min. Foram avaliados os resultados e comparados entre as diversas

condicodes.

Figura 19 — Maquina de ensaios universais EMIC DL2000

Fonte: Elaborado pelo autor

3.3.3. Ensaio de dureza

Os ensaios de dureza foram realizados conforme a norma NBR 12129
(1991), para determinacdo dos niveis de dureza entre as condi¢cdes produzidas.
Consiste em fazer penetrar uma esfera de diametro de 10 + 0,5 mm no corpo de
prova, inicialmente com 50 N por 2 segundos e logo apds aumentar para 500 N por
15 segundos. O calculo é feito medindo a profundidade da impressao e a dureza é

calculada segundo a equacao:

D= [5]
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3.3.4. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Nessa etapa, 0s corpos de prova foram avaliados pelo método de
microscopia eletronica de varredura, para visualizacdo dos cristais formados, bem
como suas morfologias, nivel de porosidade e presenca de defeitos. Outras
caracteristicas foram avaliadas, como o aspecto da trinca ap6s a peca ser ensaiada,
para identificar como se deu a falha.

Para a realizacdo deste ensaio, as amostras passaram pelo tratamento de
preparacdo chamado de metalizagdo. Este consistiu em depositar uma camada de
ouro de 20 nm na superficie das amostras a serem analisadas. O método utilizado
para a deposicdo foi o sputtering onde aplicasse descarga elétrica em um alvo de
ouro de modo a formar plasma com atomos e ions de gas inerte, com iSso projeta
atomos de ouro para a superficie das pecas. A Figura 20 mostra as amostras
posicionadas dentro da metalizadora antes e depois do procedimento. O
equipamento utilizado foi 0 Quorum Q150T ES da EMITECH e € demonstrado na
Figura 22.

Figura 20 — Amostras posicionadas na camara a) antes e b) depois da operacao.

Fonte: Elaborado pelo autor
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Figura 21 — Metalizadora para recobrimento em ouro.

Fonte: Elaborado pelo autor

As amostras preparadas foram levadas para o microscopio eletrénico de
varredura (Figura 22) da Central Analitica da UFC, de modelo Quanta 450 FEG do
fabricante FEI. O equipamento foi operado em alto vacuo para melhor resolucdo de
imagem.

Figura 22 — Microscépio eletrénico de varredura Quanta 450 FEG.

Fonte: Elaborado pelo autor
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Foram realizadas também andlises de EDS (Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy), visando determinar a distribuicdo dos elementos quimicos nos
produtos e principalmente nas misturas de gesso e PCC. Esse é um método
analitico de caracterizagdo quimica que consiste em captar 0s raios-X em resposta

ao fendbmeno de interacdo de particulas carregadas com a matéria.

Analogamente a etapa anterior, 0os corpos de prova com PCC também
foram caracterizados por DRX e FTIR.
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4, Resultados e Discussodes

A seguir serdo apresentados os resultados referentes a caracterizagédo
dos materiais como recebidos, abordando também discussGes baseadas na

literatura e comparacoes entre as condi¢des trabalhadas.

Posteriormente, os resultados provenientes dos ensaios mecanicos sao
apresentados e discutidos, tomando como finalidade a escolha da melhor relagéo
al/g, dentre as condicOes estudadas, para o prosseguimento deste trabalho.

4.1. Caracterizacdo das matérias primas

4.1.1. Fluorescéncia de raios X

A Tabela 4 mostra os resultados obtidos pela andlise de fluorescéncia
realizada nos materiais em estudo, gesso e PCC, em percentual de massa de

oxidos.

Tabela 4 — Composicao quimica das matérias-primas (% massica).

Gesso PCC
Componente Massa (%) | Componente Massa (%)
CaO 58,19 SiO; 47,56
SO3 40,63 Fe,O3 22,38
SiO; 0,39 Al,O3 11,91
Fe>O3 0,31 CaO 6,92
SrO 0,29 K20 4,67
K20 0,08 TiO; 2,72
P20s 0,09 SO3 2,21
- - P20s 0,59
- - MnO 0,21
- - Zn0O 0,13
- - SrO 0,12

Fonte: Elaborado pelo autor.
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O gesso € preferencialmente constituido de Oxido de calcio (CaO) e
anidrido sulfarico (SO3), onde o teor de CaO atende as exigéncias da norma NBR
13207 (1994) de ter minimo de 38%, porém o anidrido sulftrico esta fora da faixa
especificada pela mesma norma (minimo de 53%). Apesar deste resultado, optou-se

pela utilizacdo desse gesso por ser uma das marcas mais comercializadas.

A caracterizacdo do PCC é importante para se conhecer os componentes
presentes, bem como sua quantidade, pois determina sua potencialidade de
aplicacédo e seu impacto ambiental. A composicdo quimica deste material depende
fortemente do tipo de carvao utilizado na queima, onde elementos tracos podem
aparecer em diferentes quantidades dependendo das impurezas do carvao.

A andlise por fluorescéncia mostrou forte presenca de silica (SiO,),
alumina (Al>,O3) e oxido férrico (Fe;O3), 0 que confere a caracteristica de material
pozolanico, segundo a norma NBR 12653 (1994) pois a soma destes supera 70%. A
hematita (Fe,O3) € um componente presente no PCC de forma significativa
(22,38%). Este valor varia de acordo com 0s minerais presentes no carvao mineral
utilizado, tais como a pirita e marcassita (CHERIAF; ROCHA, 1997).

Cerca de 15% do PCC ¢é constituido de outros componentes,

considerados elementos tracos: CaO, K,0 e TiOx.

4.1.2. Difracdo de Raios-X

Neste tdpico serdo discutidos os resultados referentes a difracao de raios-
X das matérias primas utilizadas. Na figura abaixo, é possivel ver o grafico obtido

por meio do tratamento de dados pelo software X’pert para o gesso hemidratado.

A Figura 23 mostra o difratograma do gesso no estado de p6, como
recebido, sendo composto basicamente por bassanita (hemihidrato). Foram também
identificados os picos caracteristicos de gipsita dihidratada e anidrita. Os compostos
cristalinos identificados e suas respectivas informacdes quimicas e cristalograficas

estao descritos na Tabela 5.



Figura 23 — Difratograma do gesso como recebido.
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Tabela 5 — Fases cristalinas presentes no gesso e suas informacoes.
Fases cristalinas | Padrdo de difrac&o ICDD | Formula quimica S'.Stema
Cristalino
Bassanita 00-024-106 CaS0,.1/2H,0 Monoclinico
Gipsita -
dihidratada 01-076-1746 Caso,1/2H,0 | Monoclinico
Anidrita 01-074-2421 CaSOq, Ortorémbico

Fonte: Elaborado pelo autor

O mineral
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bassanita identificado €é dado pela formula quimica

CaS04.1/2H20, se classifica por sistema cristalino monoclinico e € também

chamado de sulfato de calcio hemidratado. Esta é uma fase caracteristica do

produto de calcinacdo da gipsita dihidratada (CaS0,4.2H,0), que também foi

evidenciada por alguns picos no difratograma.

A Figura 24 mostra o difratograma de raios-X do PCC, sendo composto

basicamente por quartzo, mulita e hematita. Foram também identificados os picos
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caracteristicos de bassanita (CaS04.1/2H,0). A Tabela 6 mostra os dados

referentes as fases identificadas.

Figura 24 - Difratograma do PCC como recebido.
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Fonte: Elaborado pelo autor
Tabela 6 - Fases cristalinas presentes no PCC e suas informagoes.
Fases cristalinas | Padrao de difracéo ICDD | Formula quimica S'.Stema
Cristalino
Quartzo 01-086-1560 SiO, Hexagonal
Mulita 01-073-1389 Al,SiOg Ortorémbico
Hematita 01-073-0603 Fe, O3 Romboédrico
Bassanita 00-041-0224 CaS0,.1/2H,0 | Monoclinico

Fonte: Elaborado pelo autor

Por meio do difratograma foi possivel observar que a quartzo é o

composto quimico mais representativo no PCC, sendo um resultado condizente com

7

a fluorescéncia. Este composto € importante quando se trata de materiais de

construcdo civil. A presenca de mulita se d4 por formacdo em temperaturas acima

de 1050 °C, ou seja, durante a combustao do carvao. Ja a hematita e o quartzo se
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mantém durante todo o processo, por ndo sofrerem alteragdo com a elevada

temperatura de combustéo do carvdao (FERRET, 2004).

Como dito anteriormente, o teor de hematita pode ser originario da pirita
presente no carvdo. Durante o processo de queima, a pirita (FeS;) reage com o
oxigénio e forma a hematita. Esse processo segue a reagdo abaixo, mostrada pela
Equacéo 8 (SILVA, 2011).

FeSZ + 1102 -2 F6203 + 8502 (6)

A seguir serdo apresentados os resultados referentes a 12 e 22 etapas,
abordando também discussbes baseadas na literatura e comparacbes entre as

condicdes trabalhadas.

4.1.3. Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

O meétodo de caracterizacdo complementar por espectrometria de
infravermelho por transformada de Fourier gerou informacdes sobre os
agrupamentos mais importantes presentes nas matérias-primas em estudo. As

figuras abaixo mostram os espectros do Gesso e PCC, respectivamente.



Figura 25 — Espectro de infravermelho por transformada de Fourier do Gesso hemidratado.
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Figura 26 - Espectro de infravermelho por transformada de Fourier do PCC.
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No espectro do gesso foram verificadas bandas de absorcdo de SO.%,
concordando com o0s resultados de Fluorescéncia e Difragdo de raios-X,
apresentados anteriormente. O grupo funcional hidroxila (O — H) esteve presente no
espectro do gesso, que pode ser caracterizado devido o composto de gesso
hemidratado possuir moléculas de agua associada ao seu composto
(CaS04.1/2H,0).

O PCC apresentou grupos relacionados aos oOxidos de silicio, 6xidos
aluminosos ou silicoaluminosos. O primeiro pico apresentado na Figura 26 mostra
um estiramento simétrico de moléculas com ligacdes entre Si-O e Al-O. J4 o
segundo pico demonstrou um estiramento assimétrico das ligacdes entre 0s mesmo

elementos quimicos.

4.2.12 Etapa — Determinacao da relacéo a/g

Nesta etapa serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos pelos
ensaios de compressao, flexdo e dureza para verificar a influéncia da variacdo de
adicdo de agua na mistura com as propriedades mecanicas. Sera também
apresentada a andlise de difracdo de raios-X, espectroscopia de absorcdo no

infravermelho e MEV, para fazer um comparativo aos demais resultados.

4.2.1. Difracdo de Raios-X

Os resultados de difracdo de raios-X das amostras produzidas de gesso
compactado sao apresentados nos gréaficos abaixo. Levando em consideracao que
as amostras ensaiadas foram retiradas dos corpos de prova contendo somente
gesso e agua, o resultado mostrou 3 fases que ja eram esperadas para este tipo de

material. Estas foram: Gipsita, Bassanita e Anidrita.



Figura 27 — Difratogramas das condi¢fes — 12 Etapa.
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Como se pode observar, em geral, as diferentes condigbes apresentaram
maiores picos de difracdo caracteristicos da gipsita. Este resultado j& € esperado
devido os corpos de prova sofrerem hidratacdo durante sua fabricacdo. Porém, a
condicdo C0010 apresentou, mais efetivamente, picos da fase bassanita, mostrando
hidratagdo insuficiente de toda a massa. A ocorréncia desta fase se torna

minimizada ao aumentar a relacdo a/g.

4.2.2. Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A figura abaixo mostra os graficos obtidos através dos ensaios de
espectroscopia de absorcdo no infravermelho para as condicbes desta etapa.
Conforme se pode ver, esta técnica de analise ndo foi significativa na avaliacdo da

variante entre as condicdes, apresentando resultados similares entre as condi¢des.



Figura 28 — Graficos de Espectroscopia de absorgdo no Infravermelho das condicdes da 12 etapa.
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4.2.3. Resisténcia a compresséao

Os resultados dos ensaios de compressdo realizados nos blocos de
gesso foram utilizados para a elaboracédo do grafico da Figura 30. Esses resultados
foram tratados pelo método ANOVA de analise estatistica com a finalidade de

comparar os resultados entre condi¢gbes, bem como avaliar a sua significancia.

Figura 29 — Resultados da resisténcia a compressao dos corpos de prova da 1% etapa
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Analisando-se o grafico, verifica-se que a condicdo C0020 obteve maior
resisténcia a compressdo, com média de 38,27%. Em outros trabalhos da literatura
onde se aplicam métodos de prensagem, como o de AVELAR em 2012, também é
encontrado que a relacdo a/g de 0,2 gera melhores resultados em resisténcia a

compressao.

Segundo Kanno (2009), a relacdo a/g minima de agua necessaria para
hidratar a gipsita hemihidratada é 0,186, seguindo a formula estequiométrica abaixo.

Ou seja, com esse valor minimo, tem-se somente a agua de ligacdo necessaria para
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proporcionar as ligagdes entre os cristais. Ao exceder esse valor, temos a presenca
de 4gua confinada e agua livre, que mostra uma tendéncia em reduzir a resisténcia
a compressao com seu aumento.

2(Cas04.1/, H,0) + 3H,0 > 2(CaS04. 2H,0) + Calor (7)

A condicao C0040 apresentou certa melhora em relagao a C0030, porém
este resultado pode se dar devido a mistura com relacdo a/g de 0,4 gerar um

material pastoso, que no momento da prensagem elimina muita agua pelas frestas
do molde.

Apesar da queda da resisténcia a compressado quando se evolui de 0,2
para 0,3 (relacéo a/g), a Figura 31 representa uma comparacao feita somente entre
as condicdes C0020 e C0040, mostrando que nao ha tendéncia significativa de
diminuicdo da resisténcia a compressao com o aumento da relacdo a/g de 0,2 para
0,4. Porém, observa-se que a condicdo C0020 pode atingir niveis maiores que 40
MPa em seu intervalo de 95% de confiabilidade. Essa semelhanca entre as duas
condicBes pdde se dar devido o fenbmeno citado anteriormente, jA que 0s corpos de

prova com relacéo a/g de 0,4 expulsam agua durante a prensagem.
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Figura 30 — Comparagéo de resisténcia a compressao das condi¢des C0020 e C0040.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A condicdo C0010 apresentou o pior resultado, sendo esperado, pois a
guantidade de agua nédo seria suficiente para hidratar o hemihidrato e formar os

cristais bem definidos de dihidrato.

Apesar da diversidade dos resultados de resisténcia a compressao com a
variagdo da relacdo a/g, os mesmos se mostraram satisfatorios, em todas as
condicBes, de acordo com a norma NBR 13207 de 1994, que exige o valor minimo

de 8,4 MPa para resisténcia a compressao de gesso para a construcao civil.

4.2.4. Resisténcia a tracdo na flexdo

A seguir serdo apresentados os resultados referentes a resisténcia a
tracdo na flexdo. Na Figura 31 tem-se o grafico gerado com os dados obtidos.
Identifica-se que esses resultados seguiram padrdo semelhante a resisténcia a

compresséo, onde a condicdo C0020 se destaca com maior nivel (15,46 MPa).
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Figura 31 — Resultados da resisténcia a tracdo na flexdo dos corpos de prova da 12 etapa
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Pode-se observar que a condicdo C0010 apresentou o menor resultado,
sendo confirmada a suposicdo de que a quantidade de agua utilizada ndo é
suficiente para gerar hidratacdo completa e crescimento de grdos bem definidos. A
condicdo C0030 também ndo apresentou bom resultado quando comparada com a
C0020.

Ja os resultados de resisténcia a tracdo na flexdo para as condicdes
C0040 e C0050 foram semelhantes entre si, mas houve certa melhora em relacao a
C0030. Repete-se aqui 0 mesmo fendmeno da resisténcia a compressao sobre o

processo de moldagem dos corpos de prova.

A Figura 32 mostra o grafico comparativo das condicdes C0020 e C0040
guanto a resisténcia a tracédo na flexdo. Nao houve efeito significativo no aumento da
razao a/g de 0,3 para 0,4, conforme a andlise de estatistica do ANOVA, porém ao

considerar o intervalo com 95% de confianca do resultado obtido pela condi¢c&o
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C0020 é relevante classifica-la como mais resistente, tendo em vista que pequenas

variacbes (cerca de 2 MPa) em flexdo de produtos ceramicos tém bastante

influéncia no seu desempenho.

Figura 32 — Comparacéo de resisténcia a tracao na flexdo das condi¢cdes C0020 e C0040.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.2.5. Dureza

Dureza é uma caracteristica do material de resistir a penetracdo ou ao

risco por acdo de outro material. Uma boa formacdo dos cristais de gesso deve

garantir maior dureza, bem como o efeito das forcas coesivas entre os cristais. Para

obter gesso com elevada dureza, um dos fatores importantes também é a baixa

porosidade inter e intracristalina. A dureza é uma das principais propriedades de

gesso para construcdo civil, sendo exigido pela norma NBR 13207 uma dureza
minima de 30 N/mm2 (CAVALCANTI, 2006).

A seguir (Figura 33), pode-se ver o gréafico dos resultados referentes ao

ensaio de dureza nos corpos de prova da primeira etapa, para avaliagéo do efeito da
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relacdo a/g. Devido ao valor do p de significancia (0,06685), é inconclusivo dizer que
o resultado gerou alguma tendéncia significativa. Porém é importante ressaltar que
nenhuma condi¢do apresentou resultados desclassificaveis segundo a norma, nem
mesmo quando feito o tratamento estatistico do ANOVA com as barras de intervalo
de confiabilidade.

Figura 33 - Resultados de dureza dos corpos de prova da 12 etapa
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Dentre os resultados, novamente a condicdo C0020 apresentou maior
valor de média em relacdo as demais. Analisando somente os valores das médias,
verifica-se que os resultados relacionados a dureza das condicbes também

apresentaram caracteristicas semelhantes aos resultados apresentados
anteriormente.
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4.2.6. Microscopia Eletronica de Varredura

Nesta etapa sao expostas as analises de imagens obtidas pelo método de
microscopia eletronica de varredura. Foi possivel observar a morfologia, a qualidade,
modo de crescimento e tamanho dos cristais formados, bem como realizar medidas
de composicdo quimica em uma determinada area das amostras, identificando a

distribuicdo dos elementos quimicos.

As imagens obtidas avaliando a condicdo C0010 mostraram a morfologia
dos cristais formados no bloco de gesso fabricado. Estas imagens foram feitas na
superficie de fratura do ensaio de flexdo e estdo expostas nas Figuras 35 e 36.
Conforme se visualiza, a estrutura apresentou cristais heterogéneos, indicando ma
formacdo cristalina, apesar da grande variagdo dimensional dos cristais. A
microanalise apresentou pequenos cristais de formato circular, que podem ser
cristais germes ou nucleos de crescimento que nao evoluiram devido a ineficiéncia

na hidratacdo do hemidrato.
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Figura 34 — Micrografia da superficie de fratura da C0010 por MEV. 1000x, 5000x e 20000x.

[ — L
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 35 — Micrografia detalhada da superficie de fratura da C0010 por MEV. 50000x.

o 7/7/2015 mag EH HV mode WD HFW 1pum

“F | 10:36:55AM | 50000 x | 20.00kvV | SE |13.0mm | 4.14 ym UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.

A andlise feita na condicdo C0020 mostrou a presenca de cristais mais
homogéneos e bem formados. Esse resultado pode se dar devido a relacédo a/g de
0,2 proporcionar hidratacdo completa dos cristais de hemidrato, como mostram as
morfologias caracteristicas de estruturas monoclinicas de gipsita dihidratada,
destacadas na Figura 36. As figuras abaixo mostram as analises da condicéo
C0020.
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6 — Micrografia da superficie de fratura da C0020 por MEV. 1000x, 5000x e 20000x.

S o % | o |

7/’7/26§ mag B2 ‘ HV mode | WD ’ HFW

10:32:21 AM | 20000 x | 20.00 kV | SE 12.2mm | 10.4 ym | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 38 a seguir exibe o detalhe do cristal de gipsita dihidratada da
condicdo C0020. Pode-se ver que este possui uma largura aproximada a 1 um. Em
comparacdo a condicdo C0010, uma analise qualitativa mostra que o0s cristais
apresentam maiores dimensdes e com distribuicdo mais homogénea. Sabido que a
formacéo dos cristais de gipsita é a principal responsavel pela resisténcia mecanica
dos blocos de gesso, esta avaliagdo microestrutural pode certificar os valores
obtidos pelas propriedades mecéanicas, que foram melhores para a condi¢cdo C0020.
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Outro fator importante, quanto a resisténcia mecéanica, € o entrelacamento
dos cristais de gipsita. Comparando-se as Figuras 38 e 35, pode-se ver nesta Ultima,
pouco entrelacamento de cristais quando comparado a condi¢cao C0020.

Figura 37 - Micrografia detalhada da superficie de fratura da C0010 por MEV. 50000x.

% | 7/7/2015 | mag B | HV | mode | WD HFW | det |

e
o

10:31:21 AM | 50000 x | 20.00kV | SE |12.2mm | 4.14 ym | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.

Em geral, as demais condicbes apresentaram estrutura cristalina
semelhante. As morfologias dos cristais se apresentaram similares, com boa
formacédo e aspecto homogéneo, porém dentre as condicdes estudadas nesta etapa,
a C0020 apresentou melhores propriedades e melhores aspectos cristalinos, sob

uma analise qualitativa.

As condi¢Bes com maiores teores de ligante (Agua) apresentaram cristais
bem definidos devido as boas condicbes de hidratagdo a que foram submetidos,
com agua suficiente disponivel, diferentemente da condicdo C0010. Este fenbmeno
influenciou diretamente no crescimento dos cristais de gesso dihidratado, que em
alguns pontos foi excessivo, formando cristais de tamanho consideravel. Esses

cristais favoreceram a fratura por propagacéo de trinca transcristalina com aspecto
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de clivagem, j& que a gipsita apresenta quatro planos de clivagem, sendo um deles

classificado como perfeito.

Apesar de necessitar de uma carga mais baixa para a propagacéo de
trinca em um plano de clivagem, grandes cristais atrapalham o entrelacamento e

diminuem superficies de ligacao entre cristal e agua confinada.

As Figuras 39 a 41 mostram a ocorréncia desse fendmeno nas condigdes
C0040 e CO0050, respectivamente. A Figura 41 mostra a regido significativa de
fratura por clivagem na condigdo C0050 utilizando baixa ampliagéo (200x).

§

g | 7712015 [ magm@| HY |mode| wD HFW | det | 50 pm
e 10:49:02AM | 1000x | 20.00kV | SE 12.8 mm | 207 pym | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.




Flgura 39 - Detalhamento das superficies de fratura na cllvagem Condigédo C0040. 5000x

7 mag FH 7 HV 7 mode WD W 7 —_— 10 pm
10:47:57 AM | 5000x | 20.00kV | SE | 12.8 mm ; UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.

Flgura 40 — Superf|0|e de fratura da C0050 Crlstals de dimenséo excesswarlooox
»” ] . Foted &
g L e \“ / "!’»s ,

7/7/2015 | mag @ | /| mode | wD HFW | det
11:08:55AM | 1000x | 20.00kV | SE 12.4 mm | 207 pm | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.
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e |

Figura 41 - Superficie de fratura da C0050 — Apresentacao significativa de regides clivadas. 200x.

oo [ 7/7/2015 A mag A 7 HV [ mode WD [ Hew | det | — 300 pm

o

11:10:21 AM | 200x |[20.00kv | SE | 124 mm | 1.04 mm | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.

Foram feitas as analises de energia dispersiva de raios-X para verificar a
distribuicdo dos atomos em uma regido das amostras. Nesta etapa, as condicoes,
em geral, apresentaram distribuicdo quimica homogénea. A Figura 42 mostra a
imagem real e as imagens mapeadas quimicamente por elemento quimico presente.

Na Figura 43 tem-se a representacao do espectro adquirido nesta analise.
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Figura 42 — Andlise de EDS realizada na condi¢cdo C0040.
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Figura 43 — Espectrograma de EDS da amostra C0020.
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4.2.7. Consideracdes finais da etapa de determinacdo da relacdo a/g

Os resultados referentes a esta etapa foram essenciais para a tomada de
decisdo para a continuacéo deste projeto. Como visto anteriormente, as analises das
propriedades mecanicas geram uma tendéncia de escolha pelos melhores
resultados obtidos nas condicdes com relacdo a/g de 0,2 e 0,4. Apesar de
apresentarem os melhores resultados, alguns fatores de comparacdo entre estas
duas condi¢Bes determinam a escolha para a préxima etapa. Dentre eles, tém-se as
possibilidades de alcancar maiores niveis de dureza, resisténcia a compressao e a

flexdo na condi¢cdo C0020.

Outro fator a ser analisado é o processo de producdo dos blocos de
gesso, onde se tem menor utilizacdo de agua na condicdo C0020, além de melhor
trabalhabilidade, por se tratar somente de um p6 Uumido, diferente da C0040, que
forma uma pasta viscosa e de dificil trabalhabilidade em moldes. Durante o processo

de compresséo da massa de gesso, parte da dgua € expulsa pelas frestas do molde,
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0 que nos demonstra perda de matéria-prima. Esse efeito é bastante acentuado em
condi¢cdes com maiores valores de relagdo a/g.

4.3.22 Etapa — Misturas das matérias-primas

Nesta etapa, apresentam-se o0s resultados referentes as misturas,
conforme citado na metodologia deste trabalho. Foram estudados os mesmos
ensaios da etapa anterior, para meio de comparagao e classificacdo do produto

guanto as normas.

Tendo como base os resultados anteriores, a relagcédo a/g escolhida para
aplicar a esta etapa é a de 0,2. Neste caso usa-se 0,2 g de agua para cada 1 g de
mistura, sendo variada entdo a porcentagem de PCC na mistura, para verificar a

influéncia deste residuo nos blocos de gesso prensados.

Como visto em diversos trabalhos envolvendo a incorporacdo do PCC
como matéria prima de blocos ceramicos para a construgao civil, este possui
caracteristica pozolonica e a sua influéncia na resisténcia mecéanica é conhecida.
Entretanto, essa incorporacdo ndo tem sido estudada para blocos de gesso puro.

Nesta etapa se estuda basicamente esse efeito.

4.3.1. Difracao de Raios —X

Os ensaios de difracdo de raios-X para os corpos de prova misturados
com gesso e PCC geraram difratogramas complexos e com bastante ruido. Isto,
provavelmente ocorreu devido as varias fases presentes no material. Em geral, as
fases presentes foram Gipsita e Anidrita (oriundas do gesso) e Quartzo, Mulita e

Hematita, fases principais componentes do PCC.

O método de analise dos difratogramas nao foi capaz de identificar
significancia quantitativa entre as condi¢des, sendo necessaria aplicacao de técnicas
mais complexas. Com isso, os graficos se apresentaram semelhantes, com

presenca de picos mais intensos de Gipsita.



Figura 44 — Difratogramas das condigfes - 22 Etapa
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A ocorréncia das mesmas fases presentes nas matérias primas da
indicios de que os materiais ndo reagiram ou tiveram pouca reacao entre si. Este
resultado mostra que as fases podem ter se mantido mesmo apdés a hidratacao e

compactacgéo dos blocos.

4.3.2. Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Analogamente a andlise de espectroscopia de absor¢cédo no infravermelho
da etapa anterior, ndo foi possivel verificar variacao significativa entre as fases. Os
grupamentos quimicos analisados foram semelhantes aos apresentados na etapa

anterior.



Figura 45 - Gréficos de Espectroscopia de absorcéo no Infravermelho das condi¢gbes da 22 etapa.
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4.3.3. Resisténcia a compressao
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Quanto aos resultados de compressao das amostras produzidas com a
mistura de PCC e Gesso sob a condicéo de relagdo agua/mistura de 0,2, ndo foram
animadores, pois a incorporacdo do PCC no gesso gerou resultado danoso ao
produto. A Figura 47 mostra forte tendéncia de diminuicdo da resisténcia a
compressao do produto gerado com o aumento da porcentagem de PCC. Pode-se
ver que a tendéncia teve significancia segundo o resultado da andlise estatistica do
ANOVA.

Figura 46 — Grafico de resisténcia a compressédo dos produtos com PCC
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O grafico também demonstra a condicdo de referéncia escolhida na etapa
anterior, onde se pode ver a grande diferenca na resisténcia a compressao ao
incorporar 10% de PCC na massa (aproximadamente 10 MPa). Outro resultado
importante € sobre a influéncia do PCC na resisténcia a compressao quando evolui
a incorporagédo de 10% para 20%, onde a varia¢do do resultado foi minima e néo

significativa (p=0,32884), como mostra a Figura 48.
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Figura 47 - Comparacao de resisténcia & compressao das condi¢ées C1020 e C2020.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Apesar do resultado danoso, é valido destacar que a exigéncia minima da
norma NBR 13207 para a resisténcia a compressao € de 8,4 MPa, sendo que
somente a condicdo de maior nivel de PCC (C5020) obteve valores com esse baixo
patamar no limite inferior do intervalo de confianca, podendo entdo ser

desclassificada pela norma.

4.3.4. Resisténcia a tracao na flexao

by

A seguir, serdo apresentados os resultados referentes a resisténcia a
tracdo na flexdo para os corpos de prova fabricados com a incorporacao do PCC. O
grafico mostrado na Figura 48 apresenta além dos resultados das 5 condi¢des
estudadas nesta etapa, o resultado da condicdo de referéncia, escolhida na etapa

anterior.
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Os dados obtidos mostram forte tendéncia em diminuicédo da resisténcia a
tracdo na flexdo. Quando comparadas as médias das condi¢des, a condigdo C5020
chega a quase 1/3 da resisténcia da condicao de referéncia (C0020). Como se sabe,
a resisténcia a flexdo é uma propriedade que se da pela formacéo e ordenacao dos
cristais de gesso, é possivel que a presenca das particulas de PCC interfira com a
ordenacédo e formacdo desses cristais durante o processo de umidificacdo e

prensagem da mistura.

Figura 48 - Gréfico de resisténcia a tragdo na flexdo dos produtos com PCC
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Em comparacéo ao resultado de resisténcia a compressao, as condicdes
C1020 e C2020 apresentaram valores similares em resisténcia a tracdo na flexao,
mantendo entdo o nivel de resisténcia com a adicdo de PCC na mistura. A Figura 50
mostra a comparacao isolada destas duas condi¢cdes. As demais condi¢cdes, com

maiores teor de PCC, apresentaram tendéncia a diminuigdo gradativa da resisténcia.
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Figura 49 - Comparacao de resisténcia & compressao das condi¢ées C1020 e C2020.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3.5. Dureza

Os resultados obtidos nos ensaio de dureza dos corpos de prova desta
etapa geraram o grafico comparativo da figura abaixo. Em geral, o efeito do
acréscimo de PCC no gesso teve influéncia significativa na diminuicdo da dureza,
porém, vé-se que a incorporacao de 10% de PCC na mistura causou leve diminuicao

da dureza, sendo inconsistente afirmar que houve significancia.

Percebe-se que a dureza permanece praticamente constante entre as
condi¢cbes C3020, C4020 e C5020, porém em patamar menor que as demais
condi¢cBes estudadas. Isso se da devido a brusca diminuicdo de dureza ao aumentar
a participacdo de PCC na mistura de 20% para 30%. Acredita-se que a participacao
dos componentes presentes no PCC acima de 30% afeta efetivamente a formacao

dos cristais de gipsita.
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Figura 50 - Gréfico de dureza dos produtos com PCC.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 52 mostra a comparacao exclusiva das condi¢cdes com 0%, 10%
e 20% de PCC. Pode-se ver que ndo ha variacao significativa. Este resultado nos
mostra que adi¢cdes de até 20% de PCC nao afetam a dureza do material gerado,

guando em comparacéao a condicdo padrédo (somente gesso).
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Figura 51 — Comparagéo de dureza entre as condi¢des C0020, C1020 e C2020.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

4.3.6. Microscopia Eletronica de Varredura

Analogamente a etapa anterior deste trabalho, as amostras foram
analisadas por microscopia eletrénica de varredura para se avaliar os efeitos da
incorporacao de PCC sobre as propriedades mecanicas. As analises foram feitas de
modo qualitativo (morfologia, distribuicdo dos cristais e etc.) e quantitativo (analise

guimica de EDS).

As microestruturas do gesso se mostraram semelhantes as estudadas na
etapa anterior, porém a presenca do PCC nas novas condicbes proporcionou a
visualizacdo de particulas esféricas no material como se pode ver nas figuras
abaixo. Esse resultado também foi verificado por outros pesquisadores que
utilizaram o mesmo residuo, como o caso de TEIXEIRA (2013) e SILVA (2013).

Em geral, foram observadas mais particulas esféricas no material com o
aumento da participacdo do PCC, de forma qualitativa. Nas figuras abaixo, pode-se

ver os cristais de gipsita e as esferas bem definidas para a condicdo C2020. Esse
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fator explica a tendéncia de diminui¢do das propriedades mecéanicas (em geral) com
0 aumento da participagdo do PCC na matéria produzida, pois a fase esférica
interfere no crescimento dos cristais de gipsita e diminui também o contato e
entrelacamento entre os cristais, que é um dos fatores de grande relevancia nas

propriedades mecéanicas.

Figura 52 - Micrografia da superficie de fratura da C2020 por MEV. 5000x.

7/7/2015 - mag 5 QV [ mode WD | HFW | det
= 10:56:20AM | 5000x | 20.00kv | SE | 13.0mm | 41.4pum | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG
Fonte: Elaborado pelo autor.

Outro fator que se pode observar é o fato das esferas possuirem
diametros bastante distintos, o que interfere mais fortemente no crescimento dos
cristais por terem superficies de contato mais heterogéneas. Como se pode ver na
figura a seguir, a distribuicAo granulométrica da fase esférica é bastante
heterogénea na condigdo C5020. Este fenbémeno foi visualizado nas demais
condicbes desta etapa. A Figura 55 mostra a micrografia com baixa ampliacdo
(200x) da condicdo C2020, demonstrando grandes esferas visiveis na superficie de

fratura e superficies arredondadas, onde se propagou a fratura e existiam esferas.



Figura 53 - Micrografia da superficie da C5020 por MEV. 5000x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 54 - Micrografia da superficie da C5020 por MEV. 20000x

7/7/2015 mag 4 HV mode / HFW det 3 um
10:17:02 AM | 20000 x | 20.00 kV | SE 11.2mm | 10.4 pym | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 55 - Micrografia da superficie de fratura da C2020 por MEV. 200x.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Analogamente a etapa anterior, foi feita a analise de EDS nos corpos de
prova desta nova secdo. Segundo as analises, foi visto que as fases esféricas
tendem a se aglomerar em regides, formando nucleos com esferas de diversos
diametros. Pbdde-se observar, nas analises de composicdo quimica, feitas em
varredura de regides das amostras que as fases esféricas concentram os elementos
guimicos tipicos do PCC, como Si, Al, Fe, K e outros. A Figura 57 mostra a
aglomeracao das fases esféricas e, em seguida, a Figura 58 mostra a analise de
EDS desta mesma regido comprovando a diferenca de composicdo entre o

aglomerado e os cristais de gipsita (matriz da matéria).



Figura 56 — Micrografia da regido analisada por EDS. Condi¢do C2020.

7/7/2015 mag 5 HV mode WD HFW det | — 10 ym
11:00:29 AM | 5000x | 20.00kv | SE | 13.0mm | 41.4pum | ETD UFC - Central Analitica - Quanta FEG

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 57 — Analise de EDS na condigédo C2020.
EDS Layered Image 7
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S Kal Ca Kal Si Kal
f 10pm ! f 10pm !
Al Kal Fe Kal K Kal
10um d 10pum ! f 10um !
Ti Kol CKal_2
f 10um ! f 10um !

Fonte: Elaborado pelo autor.

Como se pode ver claramente, os elementos tipicos da gipsita (Ca e S)
estao distribuidos distintamente em relacéo aos elementos exclusivos do PCC (Si, Al
e Fe). Estes ultimos estao localizados preferencialmente nos aglomerados esféricos,
comprovando que esta fase é oriunda do PCC e que nao houve reacdo quimica com
0s componentes do gesso, durante os processos de dissolucdo e formacdo dos

cristais.

Como visto nas andlises quimicas por fluorescéncia e difracdo, o PCC
apresentou uma parcela de aproximadamente 8% de CaO e SOj; na forma de
bassanita (gipsita hemidratada). Porém as regibes de aglomeracdo das fases

esféricas apresentaram pouca ou nenhuma incidéncia de Ca e S, pela andlise de
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EDS. Com isso, é possivel que estes componentes tenham reagido com o gesso da

mistura, por se tratarem do mesmo material.

Pode-se ver, também, que h& incidéncia significativa de carbono (C), que
ndo pode ser detectado nas outras analises. Porém, pela técnica do EDS, visualiza-
se que este elemento se apresentou bastante dispersivo, tanto na regido
aglomerada de fases esféricas como na matriz de gipsita dihidratada.
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5. Conclusodes

hY

Quanto a analise dos resultados obtidos na etapa de avaliacdo da
guantidade de ligantes, podem-se concluir as seguintes afirmacgdes:

- O método de prensagem do gesso para producdo de blocos melhora
consideravelmente as propriedades mecéanicas, tendo em vista que os niveis foram

superiores aos exigidos pelas normas brasileiras regulamentadoras.

- Arelacdo a/g é um fator de influéncia fundamental nas propriedades mecéanicas do
gesso, pois o controle das quantidades de agua de ligacéo, de confinamento e livre

é essencial para a boa formacéo cristalina.

- As condicbes C0020 e C0040 apresentaram melhores resultados, quanto as
propriedades mecanicas. A condicdo C0020 apresentou melhores condi¢cbes
produtivas, apesar de consumir menos agua, sendo entéo escolhida como base para

a etapa posterior.

Tendo como base os resultados apresentados nas secc¢des anteriores
guanto a influéncia nas propriedades mecanicas pela incorporacédo dos produtos da

combustdo do carvdo em gesso, pode-se concluir que:

- A incorporacdo de PCC na mistura, em substituicio do gesso, afetou
negativamente as propriedades mecanicas em geral, quando comparado com a

condicéo padrao.

- Apesar do resultado deletério, as condi¢Bes estudadas com incorporacéao de PCC,
atenderam as exigéncias mecanicas da NBR 12129, exceto no caso da C5020, onde

a resisténcia a compressao atinge niveis abaixo de 8,4 MPa.

- Os efeitos danosos do PCC foram observados de maneira mais acentuada quando

se aumenta de 20% para 30%, o teor de incorporacao desses produtos ao gesso.
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- Segundo os resultados obtidos, a incorporacéo de 20% de PCC em substituicdo ao
gesso permite que esse produto atenda as normas brasileiras no que diz respeito as

suas propriedades mecanicas, além de proporcionar reaproveitamento do residuo.

- A incorporacdo do PCC, afetou as propriedades mecanicas do produto,

provavelmente, devido a sua geometria e distribuicdo granulométrica.

- Foi identificado que o PCC, ou parte dele, ndo reagiu com o0 gesso durante o
processo de hidratacdo, segundo as andlises de MEV e EDS. Sendo necessario um

estudo mais aprofundado para confirmar e quantificar essa afirmativa.
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6. Sugestdes para trabalhos futuros/ Recomendacdes

- Realizar o estudo, visando a melhoria dos parametros de saida, porém explorando
uma faixa mais estreita entre 0,1 e 0,2 e/ou 0,3 e 0,4 de relacdo a/g.

- Analisar, em detalhes, as possiveis reacfes entre o gesso e PCC.

- Incorporar uma solucao polimérica ligante ao bloco de gesso, utilizando o método
de prensagem.

- Utilizar outros tipos de gesso, como fosfogesso, dessulfogesso e gesso de melhor

gualidade, tipo alfa.
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