UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
CENTRO DE TECNOLOGIA

DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA METALURGICA E DE MATERIAIS

MARCOS RINALDO CARVALHO CUNHA JUNIOR

FORMULACAO E CARACTERIZACAO DE PECAS CERAMICAS FABRICADAS A
PARTIR DOS PRODUTOS DA COMBUSTAO DO CARVAO MINERAL

FORTALEZA

2019



MARCOS RINALDO CARVALHO CUNHA JUNIOR

FORMULACAO E CARACTERIZACAO DE PECAS CERAMICAS FABRICADAS A
PARTIR DOS PRODUTOS DA COMBUSTAO DO CARVAO MINERAL

Monografia apresentada ao Curso de
Engenharia Metallrgica do Departamento
de Engenharia Metallrgica e de Materiais
da Universidade Federal do Ceara, como
requisito parcial para a obtengéo do titulo
de Bacharel em Engenharia Metallrgica.

Orientador: Prof. Dr. Ricardo Emilio
Ferreira Quevedo Nogueira

Coorientador: Prof. Dr. Halisson de Souza
Pinheiro

FORTALEZA

2019



Dados Intemacionais de Catalogagio na Publicagio
Universidade Federal do Ceara
Biblioteca Universitaria
Gerada automaticamente pelo modulo Catalog, mediante os dados formecidos pelofa) auton(a)

CE7af Cunha, Marcos Rinaldo Carvalho Janior.

Formulagdo e caracterizacio de pegas cerdmicas fabricadas a partir dos produtos da
combustio do carvio mineral f Marcos Rinaldo Carvalho Jinior Cunha. — 2018,
GO f. il color.

Trabalho de Conclus3o de Curso (graduag3o) — Universidade Federal do Ceara, .
Foraleza, 2018

[JrlEﬂtal;E‘lﬂ Prof. Dr. Ricardo Emilic Femreira Quevedo Mogueira.

Em‘lentag.iu Prof. Dr. Halisson de Souza Finheiro.

1. Produtos da combustdo do carvdo mineral. 2. Ceramicas e revestimentos ceramicos.
3. Uso de rejeitos para a fabricagdo de revestimento cerdmico. 4. Processamento
ceramico. 5. Técnicas de caracterizagio das ceramicas. |. Titule.

coD




MARCOS RINALDO CARVALHO CUNHA JUNIOR

FORMULACAO E CARACTERIZACAO DE PECAS CERAMICAS FABRICADAS A
PARTIR DOS PRODUTOS DA COMBUSTAO DO CARVAO MINERAL

Aprovado em: 09/12/2019

Monografia apresentada ao Curso de
Engenharia MetalUrgica do Departamento
de Engenharia Metallrgica e de Materiais
da Universidade Federal do Ceara, como
requisito parcial para a obtencao do titulo
de Bacharel em Engenharia Metalurgica.

Orientador: Prof. Dr. Ricardo Emilio
Ferreira Quevedo Nogueira

Coorientador: Prof. Dr. Halisson de Souza
Pinheiro

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dr. Ricardo Emilio Ferreira Quevedo Nogueira (Orientador)

Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Halisson de Souza Pinheiro (Coorientador)

Universidade da Integracao Internacional da Lusofonia Afro-Brasileira (Unilab)

Prof. Dr. Jorge Luiz Cardoso

Universidade Federal do Ceara (UFC)



Efémero é o poder,

Tal qual a vida é passageira,
Bem maior é saber

Que é pela vida inteira.

(Meu pai, Marcos Rinaldo)



AGRADECIMENTOS

A minha m&e Maria Aires, ao meu pai Marcos Rinaldo e ao meu irmdo Ramon
Carvalho pelo incondicional apoio, pelo perddo nas auséncias e por ndo medirem

esforcos para me proporcionar todas as oportunidades ao alcance deles.

A minha namorada Erilania Sousa pelo companheirismo, pela compreenséo e pela

motivacdo nos momentos mais arduos.

Ao meu orientador Prof. Dr. Ricardo Emilio pelo respeito, pela energia e pela

disposi¢cao continua em ajudar mesmo nos momentos mais delicados.

Ao meu coorientador Prof. Dr. Halisson Pinheiro pela amizade, pelas cobrancas, pelas

orientacdes, pelas conexdes e por todo o suporte.

Aos amigos Alexandre Barreto, Andrey Sindeaux, Carlos Viana, Daniel Melo, Dario
Arrais, Felipe Wendrio, Gabriel Melo, Igor Fernandes, italo Maciel, italo Saraiva,
Marcellus Nascimento, Marcos Cabral, Maykel Sampaio, Pedro Guilherme e Vitor

Ledo pelos ensinamentos, pelas boas energias e pela irmandade nos ultimos 5 anos.

Aos amigos Gleyder Sousa e Igor Paiva pelas reflexdes sobre a vida, pelo convivio e
pelas jornadas de estudo.

A coordenacdo do curso de Engenharia Metallrgica, em especial ao Antdnio Bandeira

pelas orientacfes e disposicdo continua a ajudar.

Ao Laboratério de Telecomunicacbes e Ciéncia e Engenharia dos Materiais, em

especial ao Jodo Paulo pela paciéncia e pelo auxilio na sinterizagdo das amostras.

Ao Laboratério de Caracterizacdo de Materiais, em especial a Stephany Santos, ao

Saymon Rodrigues e ao Leandro Rodrigues pelo suporte nos ensaios.

Ao Laboratério de Pesquisa e Tecnologia em Soldagem, em especial ao Dr. Emerson

Mina pela gentileza em auxiliar com a Microscopia Eletrénica de Varredura.

A Central Analitica da UFC, em especial ao Prof. Dr. Emilio de Castro pelo auxilio no

recobrimento das amostras.



RESUMO

Tendo em vista a preocupacéo crescente com a conservacao do meio ambiente e com
0 adequado descarte de residuos industriais, tem sido de grande interesse a pesquisa
e formulacdo de técnicas que tenham como pilar o desenvolvimento sustentavel. O
uso de carvao mineral como combustivel em diversos processos industriais como em
usinas termoelétricas e siderurgicas gera quantidades relevantes de residuos ou
subprodutos, chamados produto da combustéo do carvao (PCCs). Diante disso, sé&o
estudadas alternativas viaveis para o correto descarte ou aplicacfes tecnologicas
desse subproduto com ou sem a adi¢édo de fases reforgco com o objetivo de reduzir os
impactos ambientais causados. Dentre essas aplicacdes, uma que se apresenta como
possivel é a utilizacdo dos PCCs para a fabricacdo de ceramicas, uma vez que esses
residuos sdo quimicamente semelhantes a diversas ceramicas. Diante disso, esse
trabalho teve o objetivo de avaliar a viabilidade de fabricar pecas ceramicas a partir
do produto da combustdo do carvdo mineral. Além da fabricacdo, para a
caracterizacdo e andlise das amostras prismaticas e circulares produzidas, foram
utilizadas as técnicas de: resisténcia a tracdo por compressao diametral, microdureza
Vickers, microscopia eletrénica de varredura e andlise térmica. Para a determinacéo
das propriedades fisicas e mecanicas foram realizados os ensaios de absorcdo de
adgua, porosidade aparente e massa especifica aparente. Os resultados obtidos
confirmaram o potencial e a viabilidade de uso dos PCCs para compor por completo

a matriz de pecas ceramicas.

Palavras-chave: Carvdao mineral; produto da combustdo do carvéo; porcelanato;

residuos do carvao.



ABSTRACT

Given the growing concern with the conservation of the environment and the proper
disposal of industrial waste, it has been of great interest the research and formulation
of techniques that have as pillar sustainable development. The use of coal as fuel in
various industrial processes such as thermoelectric and steel mills generates relevant
amounts of waste or by-products, called coal combustion product (CCPs). Therefore,
viable alternatives for the correct disposal or technological applications of this by-
product are studied with or without the addition of reinforcement phases in order to
reduce the environmental impacts caused. Among these applications, one possible
approach is the use of CCPs for the manufacture of ceramic tiles, since these residues
are chemically similar to several ceramics. Given this, this work aimed to evaluate the
feasibility of manufacturing ceramic parts from the product of coal combustion. In
addition to the manufacturing, for the characterization and analysis of the prismatic and
circular samples produced, the following techniques were used: diametral compression
tensile strength, Vickers microhardness, scanning electron microscopy and thermal
analysis. For the determination of the physical and mechanical properties the tests of
water absorption, role of porosity and bulk density were performed. The results
confirmed the potential and feasibility of using CCPs to completely compose the

ceramic tiles matrix.

Keywords: Coal; coal combustion product; porcelain; coal waste.
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1. INTRODUCAO

Como umas das principais fontes energéticas dos processos industriais, o carvao
mineral € utilizado em larga escala especialmente nos segmentos da industria de base
como usinas siderargicas e termelétricas. Durante a queima desse carvao mineral,
para que seja liberada energia ao processo, sdo gerados residuos chamados de
Produtos da Combustdo do Carvao (PCCs), que apesar de ter composicdo variavel
de acordo com a origem e com 0 processo de queima do carvao, tipicamente séo
compostos por metais pesados e outros elementos potencialmente nocivos, como o
Enxofre, o Ferro e o Aluminio (SANTOS, 2003) necessitando, portanto, de um

descarte ou reutilizacdo cuidadosos.

Diante do avanco industrial acelerado das ultimas décadas, principalmente em
regides dos EUA e China, tem-se tornado crescente a demanda pelos produtos
produzidos pelas industrias de base, impactando, com isso, em maior consumo de
carvao nos processos, gerando uma quantidade preocupante de residuos. Somado a
iss0, a preocupacdo da opinido publica com a preservacao do meio ambiente, refletido
na aplicacdo de normas e tratados mais rigidos quanto o descarte e armazenamento
de residuos prejudiciais a natureza, direcionou maior atencdo a esses residuos,
tornando necessario o desenvolvimento de solugbes tecnolégicas para

aproveitamento econdmico responsavel das cinzas do carvao.

A utilizacdo dessas cinzas como subproduto da producdo de pecas ceramicas,
como é proposto nesse trabalho, gera indmeros beneficios econémicos e ambientais,
como: menor necessidade e reducéo de custos com depdsitos ou aterros de residuos;
prevencado de contaminacao da natureza gerada por descartes indevidos que podem
gerar impactos como lixiviagdo; além da produgdo de pecas ceramicas para

aplicagcdes comerciais a um baixo custo.

Diante disso, sdo fundamentais pesquisas para caracterizar e submeter a testes
os PCCs, nos quais ja foram identificados elementos quimicos de interesse, com o
intuito de avaliar a aplicabilidade do reaproveitamento dos residuos do carvao mineral
para a formulacdo de produtos ceramicos, por meio de solucbes tecnolégicas que

contribuam para um desenvolvimento sustentavel ecolégica e economicamente.

UFC/CT/DEMM CUNHA, M. R. C. J.
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Séao exemplos de trabalhos que se dedicaram a estudar o reaproveitamento de

residuos do carvao mineral:

e Vasconcelos (2018) avaliou a utilizacdo de cinzas de carvao mineral
produzidas em usina termelétrica para a construcdo de camadas de
pavimentos.

e Pinheiro (2016) comprovou a viabilidade da utilizagc&o de rejeitos do Granito
Asa Branca com adicdo de PCCs para a fabricacdo de revestimento
ceramico.

e Sabedot, Sundstron, et al. (2011) que caracterizou e avaliou possiveis
aplicacdes para as cinzas da combustdo do carvdo mineral geradas em
usinas termelétricas.

e Siqueira (2011) desenvolveu procedimento para a reutilizacdo de residuos
das cinzas de carvdo mineral para a producéo de argamassas.

e Nogueira (2011) avaliou a viabilidade de aproveitamento de cinzas volantes
residuais geradas por reator de leito fluidizado circulante para a producao
de blocos para a construgéao civil.

1.1. Motivacéo

O presente trabalho tem como justificativa o estudo e formulacao de solucbes
tecnoldgicas viaveis para destinar a producao massiva de PCCs, especialmente tendo
em vista as instalacdes recentes no estado do Ceara da Usina Termelétrica do Pecém
e da Companhia Siderargica do Pecém. Os residuos produzidos nos processos
dessas empresas, caso ndo tenha destino de reaproveitamento, serdo simplesmente
depositados em aterros de armazenamento o0 que nao € interessante nem do ponto

de vista econdmico e nem ambiental.

Conforme identificado em outros estudos, os PCCs analisados nesse trabalho
possuem composi¢ado quimica que se assemelha a varios materiais ceramicos. Com
iISSO, O objetivo é caracterizar e avaliar a viabilidade dessas cinzas serem utilizadas

como subprodutos de pecas ceramicas.
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1.2. Objetivo Geral

Fabricar e caracterizar pecas ceramicas produzidas a partir dos produtos da
combustdo do carvdo mineral (PCCs) gerados por usina termelétrica para aplicacédo
tecnologica sustentavel como alternativa de aproveitamento dos altos volumes

gerados de residuos do carvdo mineral em processos industriais.

1.3. Objetivos Especificos

. Fabricar corpos de prova ceramicos a partir dos produtos da combustéo
do carvdo mineral;

o Avaliar propriedades térmicas das matérias primas utlizadas na
fabricacéo dos corpos de prova;

o Realizar caracterizacdo quimica e microestrutural dos corpos de prova
fabricados;

o Analisar comportamento a partir de ensaios fisicos (absorcdo de agua,
porosidade aparente e massa especifica aparente) e mecanicos
(compressao diametral e microdureza) dos corpos de prova
confeccionados;

o Realizar comparativo com os resultados obtidos por Pinheiro (2016);

. Analisar adequacdo das pecas ceramicas fabricadas as especificacdes

normatizadas pela ABNT para materiais ceramicos.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Carvao mineral

O carvao mineral, formado pela decomposicdo da matéria organica durante
milnBes de anos sob determinadas condicbes de temperatura e pressdo, € um
combustivel natural féssil, fonte importante geradora de energia em diversos setores
industriais. O calor liberado pela queima dele € utilizado, por exemplo, na geracao de
energia elétrica em usinas termelétricas ou mesmo para a geracao de energia térmica

necessaria para outros processos de producao (ANEEL, 2009).

O carbono € o principal elemento quimico presente no carvao. Além dele, estao
também presentes em proporcdes relevantes o hidrogénio, além do enxofre,

nitrogénio, oxigénio e halogénios.

Embora tenha sido uma das primeiras fontes de energia utilizadas em larga
escala pelo homem e ainda corresponda por parcela significativa da geracdo de
energia no mundo, o carvdo vem perdendo espago na matriz energética para outros
combustiveis devido a sua origem fassil que implica fortes impactos socioambientais
associados especialmente as emissfes de gases, como o gas carbdnico, durante a

combustdo que despeja na natureza elementos téxicos como carbono e enxofre.

Figura 1 - Pilha de Carvéao Mineral.

Fonte: RPM Solutions.
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2.2. Produtos da combustado do carvao mineral

Em processos que usam carvao mineral como combustivel, como em plantas
industriais como a de uma Termelétrica ou Usina Siderurgica, é produzido um
subproduto de cinzas gerado a partir da queima do carvdo mineral nos processos de
combust&o pulverizada no interior da caldeira onde ocorre a queima.

Durante a combustdo, tendo em vista a formacdo de diferentes zonas de
temperaturas no interior das caldeiras, as cinzas do carvdo pulverizado iréo
apresentar diferentes granulometrias, densidades, microestruturas e outras
caracteristicas fisico-quimicas, podendo classifica-las em 3 grupos principais
(MARTINS, 2001): cinzas volantes ou fly ash, materiais de menor granulometria
constituido em grande parte por particulas esféricas, cinzas de fundo ou bottom ash,
material de granulometria maior que fica segregado no fundo do reator, e escérias,
apresentam granulometria mais grosseira e altos teores de carbono incombusto.

Quando esse produto da queima do carvao € composto por cinzas volantes,
cinzas pesadas e escoérias, sendo nao imiscivel, ele pode ser classificado como o0s
produtos da combustdo do carvao mineral ou PCCs.

No Brasil, estima-se que sejam geradas 4 milhdes de toneladas de cinzas de
carvao mineral por ano, estando esse contingente ainda sujeito a aumento com a
ampliacdo de industrias dos setores de base, como a producao de aco e geracéo de
energia. Entdo, dadas as grandes quantidades de rejeitos de PCCs produzidos em
plantas industriais que utilizam o carvao como fonte energética, aliado a presenca de
elementos de interesse que podem proporcionar caracteristicas importantes para o
uso em ceramicas (SABEDOT, SUNDSTRON, et al., 2011), os estudos cientificos de
viabilidade e ampliacdo das aplicacfes tecnologicas tem avangado nos ultimos anos,

culminando com aplicagcbes na fabricacdo de argamassas, cimentos e ceramicas.

2.3. Ceramicas e revestimentos ceramicos

As ceramicas sdo compostos inorganicos que precisam ser conformados (por
prensagem, extrusdo ou por outros processos) e submetidos a altas temperaturas de
sinterizagcdo para obterem propriedades desejaveis (SANTOS, 2003). Devido as suas
caracteristicas fisico-quimicas e composi¢cdes geralmente formadas por O6xido

metalico, boreto, carbeto, nitreto, ou uma mistura que pode incluir anions, confere as
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ceramicas propriedades -caracteristicas como: alta dureza e geralmente boa
capacidade de isolamento térmico e elétrico. Tais caracteristicas, bem como a
variedade de composicdes, permitem as ceramicas uma série de aplicacdes
tecnologicas, tornando-a importante economicamente. Nesse contexto, o Brasil se

notabiliza por possuir uma grande variedade desses produtos (CABRAL, 2009).

Uma das principais aplicacdes desse material ocorre na forma de placas
ceramicas para revestimentos, geralmente utilizadas para revestir pisos e paredes,
devido as caracteristicas tipicas como a durabilidade, facilidade de higienizacéo, além
de boas propriedades mecanicas. Em geral, essas placas sao secadas e queimadas
a temperatura de sinterizacdo, podendo ser esmaltadas ou ndo esmaltadas. Visando
atender as especificacdes requeridas pelo mercado, a fabricagdo dos revestimentos

ceramicos exige controle rigoroso para a garantia da qualidade dos produtos.

Também conhecidos como grés porcelanato ou ainda chamado de granito
ceramico, os porcelanatos sdo um dos mais aplicados tipos de revestimentos
ceramicos, especialmente para aplicacdes estéticas com fins arquitetdnicos, por
serem leves e possuirem superficie brilhosa, capaz de refletir o ambiente, além de
caracteristicas como dureza superficial, impermeabilidade, altas resisténcias
mecanica e a abrasdo (MELO, 2006). Isso se deve especialmente ao fato de os
porcelanatos possuirem como principal caracteristica baixa absorcdo de &gua
(SANCHES, ORTS, et al., 2001).

Figura 2 — Revestimentos ceramicos aplicados em constru¢cdes contemporaneas:
a) Fachada de uma residéncia; b) Opera House, em Sydney, Australia.

UFC/CT/DEMM CUNHA, M. R. C. J.



21

2.4. Uso de rejeitos para a fabricacdo de revestimento ceramico

Os residuos produzidos por empresas que possuem o carvao mineral em sua
matriz energética podem gerar diversos impactos ambientais quando ndo manejados
da forma correta. Altos custos sdo necessarios para 0 correto transporte e
armazenamento, os aterros que poderiam ser o destino desses residuos sao
esgotados rapidamente, além de ndo ser uma preocupacdo genuina de todas as
empresas adotar praticas que impecam esses residuos de serem deixados em areas
impréprias e sem as medidas de protecdo adequadas (SIQUEIRA, 2011). Com isso,
grande esforgo tem sido direcionamento, nos ultimos anos, para estudos que tem por
objetivos analisar alternativas viaveis de reutilizacédo dos residuos produzidos, avaliar
as potencialidades desses residuos, como os PCCs, direcionando o uso deles para
aplicacbes tecnolégicas em outros processos industrias, buscando com isso,

minimizar os custos e o impacto ambiental gerado por esses residuos.

Diante desse cenério, uma opc¢do viavel que reduza a preocupacdo com a
guestdo ambiental, bem como ofereca retorno econdmico pela comercializacdo de
uma matéria prima para a producéo pecas ceramicas, torna o processo de reciclagem
desses PCCs, ou seja, 0 reaproveitamento desse material para um novo produto, uma
opcao viavel e interessante economicamente. Além da reducéo das possibilidades de
agressdo ambiental pelos residuos toxicos, um outro beneficio ambiental da
reutilizacdo € a minimizacdo para extracdo de recursos naturais, muitas vezes nao
renovaveis (REIJNDERS, 2000).

2.5. Processo de fabricagcéo

Devido as aplicacbes comerciais ligadas a parte estética de estruturas
arquitetbnicas, a producao do porcelanato exige um processo de producao criterioso
similar ao processo utilizado na fabricacdo de outras ceramicas (Figura 3). Estando
as caracteristicas requeridas para o porcelanato final diretamente ligadas a qualidade
da matéria prima escolhida, o critério exigente € aplicado a selecdo dos residuos

utilizados para que seja obtido o resultado esperado.
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Para a producao de porcelanatos de alta qualidade, alguns aspectos fisicos e
guimicos sdo avaliados. Dentre eles, umas das caracteristicas que se destaca pela
sua relevancia para a analise, é a absorcao de agua dessas pecas (PINHEIRO, 2006),
fator que estéd diretamente associado a porosidade obtida no material sinterizado.
Diante disso, entender os métodos de fabricacdo e os mecanismos de melhorias das
propriedades tem sido alvo de estudos com o objetivo de ampliar o campo de

aplicacfes tecnoldgicos dos porcelanatos fabricados.

Figura 3 - Fluxograma de processamento de matéria prima para fabricagdo de
porcelanato.

I:rj MOAGEM VIA UMIDA
ARMAZENAGEM
BARBOTINA
ATOMIZACAD
ifa]

FRENSAGEM

4

SECACEM

CLASSIFICACAQ
D =
FRODUID ACABADO z
- | TS | PRODUTO ACABADO POLIDO

Fonte: Heck (2016).

2.5.1. Secagem em estufa

A etapa de secagem tem como objetivo eliminar excesso de humidade
remanescente nas particulas do material processado apés o0 processo de

peneiramento. Essa etapa é de fundamental importancia no processamento ceramico,
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tendo em vista que a reducdo da umidade visa reduzir a adesdo das particulas do
material as telas do processo de peneiramento a seguir, além de diminuir também a
duracéo do ciclo de queima e melhorar a resisténcia dos corpos ceramicos obtidos.
Isso acontece porque essa caracteristica esta associada a densificacdo causada pelo
empacotamento atébmico e atracdo das particulas o que contribui para aumentar as

forcas de ligacéo entre as mesmas (OLIVEIRA, 2000).

2.5.2. Peneiramento

Na sequéncia da secagem, vem o processo de peneiramento que € feito com
0 objetivo de separar, em um material, as particulas que ja estdo na granulometria
exigida para ser trabalhado e as particulas que ainda estdo com dimensfes maiores.
Dentre os principais métodos utilizados, esse procedimento pode ser feito pelo
acoplamento de um conjunto de peneiras de telas, constituidas por fios metalicos
trancados geralmente em duas dimensdes de forma que deixem entre si aberturas de
dimensdes determinadas, o qual tem o propdésito de filtrar as particulas do material
gue é alimentado nas peneiras. Convencionalmente, a granulometria das peneiras &
exibida na unidade mesh que representa o nimero de aberturas de uma mesma
dimensdo num comprimento de 25,4 mm (CETEM/MCT, 2010). Nesse caso, as
particulas que ficam retidas na peneira recebem o nome de oversize, enquanto que
aguelas que passam pela peneira sdo chamadas de undersize, determinando a partir

disso a faixa de dimensdes que cada particula pertence.

2.5.3. Conformacgéo por prensagem
A conformac&o por prensagem € uma operacao baseada na compactacéo,
através de uma pressao exercida, das particulas de po, ja em granulometria adequada
obtidas das etapas anteriores do processamento, que preenchem um molde no
formato desejado com o objetivo de confeccionar o corpo ceramico que sera analisado
(CETEM/MCT, 2010). De forma simplificada, a operacgéo (Figura 4) compreende trés
etapas: (a) e (b) preenchimento da cavidade do molde, (c) compactacdo do material

colocado no molde e (d) extracao da peca final.
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Figura 4 - Representacdo esquematica das etapas de conformacéo por prensagem.

Preenchimento Compactagao Extragao

Fonte: Pallone (2013).

Além da conformacdo da peca ceramica na forma desejada, a prensagem é
também importante no controle de algumas caracteristicas valiosas para garantir um
melhor desempenho do corpo ceramico quando sinterizado. Uma dessas
caracteristicas € a porosidade interna, fator que esta diretamente relacionado a
permitir maior densidade de empacotamento na estrutura das particulas e, portanto,
pela acdo da pressdo, € reduzida a fim de melhorar o estado de agregacao e
resisténcia mecanica da peca obtida.

Para realizar a operacao de conformacado por prensagem, a maneira mais facil
e mais utilizada, devido a flexibilidade quanto ao tamanho e formato das pecas, €
realiza-la utilizando uma prensa hidraulica manual. Embora seja simples, essa etapa
é de fundamental importancia para a qualidade do produto ceramico obtido, sendo de
extrema importancia cuidados (RICHERSON, 2006) com: os gradientes de pressao
aplicados, desgaste dos moldes e aprisionamento de ar, a fim de evitar trincas,

quebras e garantir a correta moldagem do pé utilizado.

2.5.4. Sinterizacéo

A sinterizacdo € 0 processo que costuma ser o ultimo do processamento
ceramico. E nessa etapa onde os corpos, produzidos a partir do p6 processado
anteriormente, sofrerdo uma série de transformacgfes pela acdo de um tratamento

térmico a altas temperaturas com o objetivo de melhorar as propriedades mecanicas
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desejaveis para as pecas finais, como, por exemplo, resisténcia mecanica, resisténcia

a abraséo e brilho superficial.

Com o objetivo de evitar efeitos indesejados nas pecas, € necessario bastante
critério na definicAo da programacdo para a sinterizacdo, tendo em vista que
dependendo do nivel de agressividade da retracdo volumétrica que acontece pela
acdo dos gradientes de temperatura aplicados, além de perdas de umidade, matérias
organicas e alguns gases devido as altas temperaturas, pode ocasionar trincas

irreversiveis as pecas sinterizadas (CABRAL, 2009).

A temperatura para que ocorra a sinterizacao completa pode variar entre 700°C
e 1800°C, dependendo de caracteristicas da matéria prima utlizada, como a
composicao quimica (KINGERY, 1975). Nessa etapa, as particulas da matéria prima
antes sem resisténcia e com ligacdes fracas, agora se encontram fortemente ligadas
entre si. Além disso, 0s principais objetivos dessa etapa ficam por conta de vitrificar a
massa de matéria prima, reduzindo a porosidade e impactando com isso em baixos
valores de absorcdo de agua, o que é uma caracteristica fundamental para as
ceramicas produzidas. A sinterizacdo pode ser dividida em alguns estagios (Figura 5),
sendo eles: (a) e (b) Transformacdo dos contatos entre as particulas em ligacdes
sinterizadas, (c) Conexdo entre os poros e (d) aumento da propor¢cédo de poros

fechados com o crescimento de grdos (GERMAN, 1997).

Figura 5 - Estagios da sinterizacdo. (a) Particulas de po; (b) Estagio inicial; (c)
Estagio intermediario; (d) Estagio final.

Fonte: Félix (2001).
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2.6. Técnicas de caracterizacdo das ceramicas

Neste topico estdo detalhadas as técnicas utilizadas para a caracterizacao
guimica e microestrutural, além de ensaios mecanicas e fisicos aplicados aos corpos

de provas do material analisado apds a sinterizagéo.

2.6.1. Analise térmica pelas curvas TGA e DSC

A Analise Termogravimétrica (TGA do inglés Thermogravimetric Analysis)
configura uma técnica de analise térmica que acompanha as variacdes de massa
(perdas e ganhos) em funcéo do tempo ou temperatura em uma amostra analisada,
enquanto essa € submetida a condicbes de temperatura e atmosfera controladas
(DENARI, 2012). Além dela, uma outra técnica auxiliar nas andlises térmicas do
comportamento de um determinado material é a Calorimetria Exploratéria Diferencial
(DSC do inglés Differential Scanning Calorimetry) a qual mapeia as variacdes de fluxo
de calor (endotérmico ou exotérmico) em funcao da temperatura apresentados pelo
material submetido a uma programacao controlada de aquecimento, sendo aplicada
principalmente na determinacéo de temperaturas e entalpias de fusao e cristalizacao,

além da definicdo de temperatura de transicao vitrea.

Alguns fenbmenos responsaveis por promover alteracdes de massa e fluxo de
calor que serdo registrados durante o levantamento das curvas TGA e DSC do
material sdo, por exemplo, formacdes de 6xidos, volatilizacdo de umidade absorvida,
cristalizacdes e reacdes de fusdo e decomposi¢cdes. Com isso, essas técnicas podem
ser empregadas na caracterizagdo de materiais uma vez que monitora 0
comportamento da amostra e permite melhor compreensao quanto as reagdes que
acontecem internamente em um determinado material quando submetido a condi¢gbes
pré-estabelecidas (PINHEIRO, 2016).

2.6.2. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura é uma técnica microscopica de formacéo

de imagem de altas resolu¢des responsavel por gerar informacdes fundamentais para
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a analise de superficies de amostras metalicas, ceramicas, poliméricas, bioldgicas,

entre outros materiais.

O principio de funcionamento dessa técnica consiste na utilizagéo feixes de
elétrons que, orientados por um sistema de bobinas, sdo responsaveis por varrer uma
area do material (MALISKA, 2015). Os elétrons e fétons resultados da interacdo do
feixe com a superficie da amostra sdo captados pelos detectores, formando, com isso,

as imagens.

Além de permitir investigar as amostras com uma magnificacdo da ordem de
centenas de milhares de vezes, o Microscopio Eletrénico de Varredura € ainda capaz
de verificar composi¢ao quimica pontual e outras caracteristicas do material analisado
guando acoplado a ele equipamentos que realizam espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) que capta as emissfes atbmicas de raios-x da amostra,
possibilitando a identificacdo e mapeamento de elementos quimicos presentes
pontualmente (CABRELON e BOSCHI, 2005).

2.6.3. Resisténcia a tracdo por compressao diametral (RTCD)

O teste de resisténcia a compressao diametral representa um dos ensaios mais
utilizados para medicao a resisténcia a tracdo de materiais frageis como as ceramicas,
uma vez que devido a essa mesma caracteristica € impossivel realizar ensaio
mecanico de tracdo nesses materiais. O ensaio, também conhecido como Brazilian
Test (Ensaio Brasileiro) ou Ensaio de Tracédo Indireta, consiste em submeter amostras
cilindricas a uma carga de compresséao aplicada em planos paralelos diametralmente
opostos. O ensaio testa a resisténcia mecanica a tracdo do material, tendo em vista
gue esta configuracdo de carga gera um plano de tensdes de tracao razoavelmente
uniforme no plano perpendicular ao da aplicagao da carga (COSTA, 2014). Dessa
forma, a ruptura ocorre ortogonalmente a direcdo da carga aplicada, sendo uma
vantagem desse ensaio a fratura iniciar no interior da amostra ndo dependendo,

portanto, da superficie da amostra ensaiada.

Segundo a norma ABNT NBR 7222:2011, aplicada ao concreto, mas que é
utilizada de forma adaptada para corpos ceramicos, a resisténcia a tracao por

compressao diametral € determinada em MPa a partir da Equacao 1.
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RTCD = 2£ (1)
mdl
Onde F é a forca maxima obtida no ensaio (expressa em N), d é o diametro do
corpo de prova (expresso em mm) e | € o comprimento do corpo de prova (expresso

em mm).

Figura 6 - Representacdo esquematica do ensaio de compresséo diametral.
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Fonte: Groover (1996), adaptado.

2.6.4. Microdureza Vickers

A dureza de um material estd associada a resisténcia dele a deformacao
plastica. Quando se deseja obter a magnitude dessa propriedade de maneira
localizada, o que é mais adequado, por exemplo, para a analise de amostras
ceramicas, é aplicado o ensaio de microdureza o qual possui como um dos principais
meétodos a Microdureza Vickers que se baseia na resisténcia que o material ensaiado
oferece a penetracdo de um endentador de diamante em formato de piramide de base
guadrada submetido a uma determinada carga (CALLISTER e RETHWISCH, 2007).
Com isso, o valor de dureza Vickers (HV) é definido, conforme a Equacéo 2, pela
razao entre a carga aplicada e a éarea superficial da impressdo deixada pelo
penetrador, a qual é proporcional a carga e pode ser calculada, com o auxilio de um

microscépio acoplado, a partir da medicao das diagonais das impressoes.
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HV = 1,8544ﬁ (2)
2

Onde F é a carga aplicada ao penetrador (em kgf), d1 e d2 sdo as diagonais das

impressodes (em mm).

Figura 7 - Representacdo esquematica do ensaio de microdureza Vickers.
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Fonte: Mathers (2009), adaptado.
2.6.5. Absorcéo de agua (AA)

A absorcdo de agua é uma das principais propriedades de um corpo ceramico
e a forma mais usual de caracterizar os revestimentos ceramicos, podendo variar de
quase zero, como € o caso dos porcelanatos, até 20% para azulejos. Tal importancia
decorre do fato dessa caracteristica estar diretamente associada com a porosidade
da peca que se relaciona com outras importantes propriedades como a resisténcia

mecanica e resisténcia ao impacto (CABRAL, 2009).

Portanto, a absorcdo de 4gua € uma caracteristica que afeta diretamente a
durabilidade dos materiais ceramicos (RAJAMANNAN, RAMESH, et al., 2011), além
de ser critério de classificagcdo para determinar as aplicagdes e utilizacbes das
ceramicas de acordo a norma ABNT NBR 13817:1997. Segundo a NBR 13818:1997,

a absorcao de agua é expressa percentualmente conforme a Equacéao 3.

AA (%) = (%) x 100% 3)
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Onde ms € a massa do corpo de prova seco e muy € a massa do corpo de prova

umido (saturado).

2.6.6. Porosidade aparente (PA)

Assim como a absorcdo de agua (AA), o teste da porosidade aparente é
também uma propriedade de fundamental importancia para a caracterizacdo de
amostras ceramicas, sendo realizado com o objetivo de avaliar fen6menos as quais
as ceramicas séo submetidas durante a sinterizagdo como a variagédo de porosidade
e densificacdo. Nesse contexto, o ensaio de porosidade aparente complementa as
informacdes obtidas nas outras caracterizacdes fisicas, uma vez que ele é realizado
com o objetivo de quantificar percentualmente o volume total de poros em relacdo ao
volume total da amostra, conforme mostrado na Equacéo 4 (MORAES, 2007). Dessa
forma, fornecendo informacdes relevantes na investigacdo do comportamento
mecanico das pecas ceramicas em determinadas condicdes, tendo em vista que é
possivel relacionar a quantidade de poros a resisténcia mecéanica, de forma

simplificada, quanto menos poros, maior a resisténcia.
my—mg
PA%) = (Z222) x 100% (4)

Onde my é a massa do CP umido, ms € a massa do CP seco e mi € a massa do

CP imerso.

2.6.7. Massa especifica aparente (MEA)

A massas especifica aparente € uma propriedade dos corpos ceramicos que
guantifica o volume total de poros fechados, evidenciando o grau de leveza. Dessa
forma, essa caracteristica define tecnicamente o peso da ceramica por metro
quadrado, sendo considerado, assim como outras propriedades ceramicas, critério

importante na definicdo da qualidade e das aplicacfes das pecas.

E um ensaio que complementa a informacdo obtida com o teste de absorc&o
de agua, uma vez que ele evidencia o grau de densificacdo, orientando, assim, de
forma mais clara o possivel comportamento mecanico do material para determinadas

condi¢Oes. Essa relacao, pode ser definida de forma simplificada como quanto menor
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porosidade e absorcédo de agua, maior a massa especifica aparente, ja que quanto
maior a densificacdo da matéria prima durante a queima, menos vazios existirdo no
material sinterizado. Dessa forma, a massa especifica aparente € obtida a partir da
Equacgéo 5 (TORQUATO, 2005):

m

+7ni Pigua (5)

my

MEA =

Onde ms € a massa do CP seco (em g), mu € a massa do CP imido (em g), mi

é a massa do CP imerso (em g) e pagua € a densidade da agua (em g/cm3).
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3. MATERIAL E METODOS

A seguir, estdo detalhados os métodos utilizados para a confeccdo e

caracterizacdo dos corpos de prova utilizados neste trabalho.

3.1. Confeccao dos corpos de prova

Os corpos de prova foram todos produzidos nas mesmas condi¢cdes de
processamento e sinterizacdo. Para fins de identificacdo, as amostras foram

nomeadas de acordo com o exibido na Tabela 1.

Tabela 1 - Identificagdo dos corpos de prova.

Tipo de Amosta Abreviatura Descrigéao
Circular CP-Cn Corpo de Prova — Circular n
Prismatica CP-Pn Corpo de Prova — Prismatico n

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.1.1. Selecédo do material

Diante das potencialidades dos rejeitos de carvdo mineral para serem utilizados
em diversas aplicacdes tecnoldgicas, esse estudo baseia-se na analise da viabilidade
de utilizacdo de rejeitos do carvdo mineral de usinas termelétricas como componente
anico na producéo de pecas ceramicas. Diante disso, o material selecionado para ser
processado e confeccionadas as pecgas é proveniente da empresa MPX (Estados
Unidos da América, EUA) cedido gentilmente para o desenvolvimento da pesquisa. A
composi¢cado quimica obtida por Fluorescéncia de Raios-X dos PCCs utilizados na

fabricacdo das amostras esta exibida na Tabela 2.
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Tabela 2 - Composicao quimica dos PCCs analisados.

Componente Massa (%)
Si 59,17
Al 13,17
Fe 10,34
K 6,11
Ca 4,97
Ti 291
S 0,84
Outros elementos 2,09

Fonte: Pinheiro (2016).

Portanto, é constatado, por meio dos componentes identificados na
Fluorescéncia de Raios-X, a potencialidade de utilizacdo dos PCCs para a fabricagao
de revestimentos ceramicos, tendo em vista a presenca em grande proporcédo de
elementos quimicos de interesse conforme indicado por Cabral (2009) que trata da
utilizacdo de rejeito do granito Rain Forest para a fabricacdo de revestimentos

ceramicos.

Além disso, de acordo com Pinheiro (2016) a analise da caracterizacdo por
Difracdo de Raios-X nos PCCs utilizados revelou um padrédo de fases cristalinas de
quartzo (SiO2), mulita (AlsSiOs), gesso (CaS04.2H20) e hematita (Fe203s) conforme o
difratograma mostrado na Figura 8. E importante, destacar a presenca de uma
sobreposicao de picos de difracdo correspondente as fases (SiOz) [101] e (AlsSiOs)
[210] em aproximadamente 26 = 31,12°, além da maior intensidade do pico de
hematita (Fe203) [104], a qual é responsavel pelo aspecto brilhoso do corpo ceramico
(RAJAMANNAN, SUNDARAM, et al., 2013), é encontrada em aproximadamente 26
= 39,1°. Um acentuado halo é também observado no difratograma entre 26 = 10° e
20° e entre 206 = 50° e 60°, indicando uma grande quantidade de material amorfo,

referente a matéria organica do carvao (BRYERS, 1996).
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Figura 8 - Difratograma dos produtos da combustao do carvao mineral analisados.
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Fonte: Pinheiro (2016).

3.1.2. Secagem em estufa

Apos escolhido o residuo a ser utilizado como matéria prima, os pés dos PCCs
foram colocados em um cadinho e submetidos a um processo de secagem em estufa
do Laboratoério de Materiais Ceramicos (DEMM/UFC) (Figura 9) por 1 hora a 110°C
com o objetivo de eliminar a umidade excedente ligada as particulas do material.

Figura 9 - Estufa utilizada na secagem dos PCCs.

Fonte: Elaborada pelo autor.

UFC/CT/DEMM CUNHA, M. R. C. J.



35

3.1.3. Peneiramento

Em seguida, o material obtido apos secagem foi classificado por peneiramento
utilizando um conjunto de peneiras (Figura 10) de telas até que fosse obtidas
dimensdes inferiores a 200 mesh (ou 75 ym) que é a granulometria desejada para as
particulas serem trabalhas nas etapas posteriores.

Figura 10 - Conjuntos de peneiras de telas utilizadas no peneiramento dos PCCs.

3 .\i‘it
T~
Fonte: Elaborada pelo autor.

3.1.4. Compactacao por prensagem

Para a caracterizagdo e melhor manuseio no estudo do material foi necessaria
a confeccdo de corpos de prova. Inicialmente foi adicionada agua destilada na
proporcao de 5% em volume (5 mililitros de agua destilada para cada 100 g de PCCs)
ao po secado na estufa na funcdo de ligante e misturada manualmente até a
uniformidade da umidade em todo o volume de material. Essa etapa tem o objetivo de
melhorar a consisténcia da massa e as condi¢cdes de processamento, favorecendo a
resisténcia mecanica requerida para a peca obtida ao final do processo.

Tendo em vista as diferentes caracteriza¢des as quais o material avaliado neste
trabalho foi submetido, foram confeccionados corpos de prova em 2 formatos de
secao diferentes, sendo um deles de secéo circular e o outro de secdo prismatica.

Para isso, foram utilizados 2 tipos de moldes com matrizes de aco (Figura 11), sendo
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um deles de secao circular (discos) com diametro de 18,9 mm e o outro de secao
prismatica com dimensdes (comprimento x largura x altura) de 116 x 25 x 30 mm. Para
o preenchimento dos moldes, foi definido experimentalmente a utilizacdo de 5 g de
PCCs para o primeiro molde e 60g de PCCs para o segundo molde, tendo sido
utilizada balanca eletrénica do Laboratério de Materiais Ceramicos (DEMM/UFC) para

a pesagem dessas massas.

Figura 11 - Moldes de aco com secdao circular (a esquerda) e com secao prismatica (a
direita) utilizados para a confec¢éo dos corpos de prova.

-

Fonte: Elaborada pelo autor

A fim de reduzir o atrito entre a parede do molde e o compactador, foi utilizada
uma pequena camada de vaselina nas paredes da peca compactadora. Apoés
preenchidos os moldes com as massas de material definidas anteriormente, esses
foram submetidos a compactacdo uniaxial pela acdo de uma prensa com pistao
superior hidraulico (Figura 12) pelo tempo de 15 segundos por corpo de prova a uma
pressdo de 2 toneladas acionada manualmente conforme metodologia definida

experimentalmente por Pinheiro (2010).
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Figura 12 - Processo de compactacao por prensagem. a) Preenchimento de molde
de sec¢do prismética com os PCCs; b) Prensa hidraulica utilizada na compactacéo
dos corpos de prova.

2 . o e

Fonte: Elaborada pelo autor. R

Em seguida, os corpos de prova confeccionados foram retirados
cuidadosamente dos moldes e armazenados de recipiente plastico fechado até a

etapa de sinterizagao.

3.1.5. Sinterizagéo

Com o objetivo de comparar as massas de cada corpo de prova anteriormente
a sinterizagdo, as amostras tiveram as massas obtidas por pesagem utilizando
balanca eletrbnica analitica do Laboratério de Telecomunicacbes e Ciéncia e
Engenharia de Materiais (LOCEM) da UFC.

Para o processo de sinterizacdo, os corpos de prova foram identificados e
colocados sobre bloco ceramico coberto por alumina que foi posteriormente levado ao
forno JUNG cedido gentilmente pelo Laboratorio de Telecomunicacdes e Ciéncia e
Engenharia de Materiais — LOCEM do Departamento de Fisica/UFC (Figura 13).
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Figura 13 - Sinterizac&o dos corpos de prova. a) Corpos de prova colocados no
forno sobre blocos ceramicos cobertos por alumina; b) Forno utilizado para a
sinteriza¢do dos corpos de prova.

Fonte: Elaborada pelo autor.

No forno, os corpos de prova foram sinterizados por elevagédo de temperatura
da temperatura ambiente até 1170°C utilizando taxa de aguecimento de 5°C/min,
culminando em um tempo total de processo de aquecimento igual a 288 min ou 4h e
48min com posterior resfriamento ao forno conforme determinado experimentalmente
por Pinheiro (2016). A programacdo de aquecimento do forno em detalhes esta

graficamente exibida na Figura 14.

Figura 14 - Programacdao da sinterizacéo aplicada aos corpos de prova.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Em seguida, os corpos de prova ja sinterizados foram retirados do forno e
submetidos novamente a pesagem de forma semelhante a como foi realizado antes

da sinterizacao.

3.2. Caracterizacédo Térmica

Para a realizacdo de analise térmica do material, uma pequena amostra do p6
da matéria prima, os produtos da combustdo do carvao (PCCs), foi submetida a
variacdo de temperatura de 5°C/min na faixa de 25°C a 1200°C, definidos conforme
parametros de trabalhos anteriores com material semelhante, utilizando um
equipamento LabNetzsch Jupiter STA-439 do Laboratério de Materiais Avancados
(DEMM/UFC) para levantamento das curvas TGA e DSC.

A obtencédo das curvas térmicas, por meio desse ensaio, tem o0 objetivo de
analisar o comportamento do material sob as condicbes de temperatura definidas,
especialmente para confirmar a tendéncia de retracdo de queima do material, além de
mapear regides criticas de ocorréncia de reacdes endotérmicas e exotérmicas que
podem impactar a sinterizacdo do material. Portanto, as informacdes fornecidas por
essas curvas sdo importantes para a definicido de parametros de sinterizacdo mais
assertivos de forma a otimizar o resultado obtido com as amostras otimizando

propriedades fisico-quimicas e mecéanicas.

3.3. Caracterizacao Quimica e Microestrutural

3.3.1. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Com o objetivo de analisar a microestrutura das amostras e obter informacoes
sobre a morfologia das particulas, as amostras foram inicialmente recobertas com
uma camada de Ouro de aproximada 20 nm utilizando sistema de deposi¢éo a vacuo.
Em seguida, as micrografias do material foram obtidas a partir de um Microscopio
Eletronico de Varredura FEI Quanta 250 do Laboratério de Pesquisa e Tecnologia em
Soldagem — LPTS (DEMM/UFC) com magnificagbes variadas.
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Além disso, os corpos de prova foram analisados quimicamente por um
detector de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) acoplado ao MEV com o

objetivo de obter as composi¢des quimicas pontuais no material.

3.4. Caracterizacao Mecanica

3.4.1. Resisténcia atracdo por compressao diametral (RTCD)

Diante da aplicacdo desejada para as pecas produzidas a partir do material
estudado, as amostras foram submetidas a testes mecanicos pertinentes a situacées
comuns de usos dos revestimentos ceramicos. Para isso, foram utilizados trés corpos
de prova de secédo circular que tiveram inicialmente registradas as dimensdes de
didmetro d e espessura L. Tendo em vista que os catalogos de normas da ABNT e
ASTM néo apresentam normas especificas contendo metodologia para ensaio de
ensaio de resisténcia a tracdo por compressdo diametral em corpos de prova
ceramicos, foi entdo aplicado o procedimento da ABNT NBR 7222:2010 (Argamassa
e concreto - Determinacdo da resisténcia a tracdo por compressao diametral de

corpos de prova cilindricos).

Com isso, as amostras foram ensaiadas individualmente utilizando
equipamento universal de ensaios mecanicos EMIC 100kN, Célula — TRD 28 do
Laboratério de Ensaios Mecanicos — LEM (DEMM/UFC) onde foram colocadas em
repouso ao longo de uma geratriz e ajustadas de forma a garantir a acoplagem do
corpo de prova ao equipamento com compressao minima. Em seguida, foi aplicada a
carga do equipamento de forma continua com velocidade de 1Imm/min até a ruptura
das amostras e registrados os valores maximos de cargas suportados até a fratura
(LOPES, 2011).

3.4.2. Microdureza Vickers

Um outro ensaio complementar a avaliagdo das propriedades mecanicas do
material ensaiado é a medicdo dos valores de microdureza Vickers que estdo
associados a resisténcia a deformacéo plastica localizada e, por consequéncia, reflete

a resisténcia ao desgaste dos corpos ceramicos. Para a execucdo dos ensaios foi
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utilizado um microdurdémetro SHIMADZU HMV do Laboratoério de Caracterizacdo dos
Materiais — LACAM (DEMM/UFC) com o qual trés amostras de secao circular (CP —
C1, CP - C2 e CP — C3) com diametro de 18,90 mm foram submetidas a uma carga
de indentacdo de 9,807 N por um tempo de 10 segundos para cada uma das dez
impressoes distribuidas segundo o perfil da Figura 15 separadas por uma distancia
minima de 0,5 mm com o objetivo de evitar interferéncias entre os resultados de duas
impressdes adjacentes. Medidas as diagonais das impressfes produzidas, foram
calculados, utilizando a Equacéo 2, os valores de microdureza Vickers (em HV).

Figura 15 - Perfil esquematizado de distribuicdo das impressfes de microdureza nas
amostras.

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.5. Caracterizacao Fisica

Com o objetivo de avaliar caracteristicas fisicas pertinentes as ceramicas para
revestimento, os corpos de prova circulares foram submetidos a analises de variacéo
percentual massica, retracdo de queima (RQ), absor¢do de agua (AA), porosidade
aparente (PA) e massa especifica aparente (MEA), sendo as trés ultimas para um
tempo de 24 horas de imersdo. Para todos os testes, foram selecionados 5 corpos de
prova (CP — C2, CP - C4, CP - C5, CP - C7 e CP — C8) os quais foram imensos em

agua destilada, conforme a Figura 16, para a obtencdo das massas Umida e imersa.
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Figura 16 - Arranjo utilizado para a imersédo das amostras em agua destilada.

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.5.1. Andlise Visual

Para avaliar o aspecto superficial das amostras ceramicas, caracterizando
guando ao brilho e identificando possiveis defeitos visuais na superficie, como poros
e trincas, as pecas foram colocadas a uma distancia de 35 cm (x 5 cm) do observador
e caracterizadas de acordo com as observacgdes a olho nu conforme a norma ABNT
13818:1997.

3.5.2. Variagcdo massica

A variacdo massica percentual das amostras, fundamentada nas variacfes de
massa produzidas pelas rea¢des quimicas que ocorrem no interior do corpo de prova
durante o processo de sinterizacao, é dada pela Equacao 6.

Am (%) = (%) x 100% (6)

Onde mo é a massa do corpo de prova verde e ms € a massa do corpo de prova

sinterizado.
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3.5.3. Retracéo de queima (RQ)

As amostras foram também avaliadas quanto a Retracao de Queima (RQ). Para
isso, as amostras tiveram calculada a variacao diametral nos corpos de prova apés o
processo de sinterizacdo, conforme os parametros exibidos na Figura 14, em relacao
as dimensdes antes da queima em uma adaptacdo da norma ABNT NBR 9623:1986
gue determina a retracéo linear conforme a Equacéao 7.

Do—Dy¢
DO

RQ (%) = ( ) x 100% @)

Onde Do é o diametro inicial do corpo de prova verde e Ds é o diametro final do
corpo de prova apoés sinterizado. Para a medicdo dessas dimensdes, foi utilizado

paquimetro manual com precisédo de 0,05 mm.
3.5.4. Absorcéo de 4gua (AA)

A absorcao de agua é um fator fundamental na caracterizacéo das ceramicas,
sendo quanto menor esse valor, mais elevada a resisténcia mecéanica. Para a
determinacdo dessa caracteristica nos corpos de prova produzidos, esses foram
submetidos a secagem em estufa a 110°C por 1 hora e, em seguida, pesados por
balanca eletrénica do Laboratério de Materiais Ceramicos (DEMM/UFC), obtendo as
massas dos CPs secos. Logo apds, os corpos de prova foram imersos durante 24
horas em um recipiente contendo agua destilada (Figura 16) e apoés retirados, foram
secos com papel toalha antes de serem novamente pesados a fim de obter as massas
Umidas dos CPs. A partir desses valores coletados, foi calculada a absorcéo
percentual de agua dos corpos de prova analisados a partir da Equacéo 3 (ABNT NBR
13818:1997).

3.5.5. Porosidade Aparente (PA)

Para a determinacdo da porosidade aparente, ja de posse das massas secas
dos CPs, esses foram imersos por 24 horas em um recipiente contendo agua destilada
(Figura 16). Apoés esse tempo, os corpos de prova foram retirados do recipiente, secos

com papel toalha e pesados utilizando balanca eletrénica do Laboratério de Materiais
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Ceramicos (DEMM/UFC), obtendo as massas umidas dos CPs. Em seguida, os
corpos de prova foram novamente colocados no recipiente imerso em agua destilada,
dessa vez conectados a parte inferior da balanca por um arame metalico (Figura 17)
a fim de obter as massas imersas dos corpos de prova. Com isso, foi possivel

determinar a porosidade aparente a partir da Equacéo 4.

Figura 17 - Arranjo utilizado para a obtengcéo da massa imersa dos corpos de prova.

1 l_/

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.5.6. Massa especifica aparente (MEA)

A massa especifica aparente dos corpos de prova produzidos foi determinada
de forma similar ao procedimento para o teste de porosidade aparente com a definicéo
das massas Umidas e imersas dos CPs, além da massa seca ja obtida anteriormente.
A partir desses valores, foi possivel determinar a MEA dos corpos de prova aplicando

a Equacao 5 definida por Moraes (2007).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta sec¢do, estdo exibidos e discutidos os principais resultados obtidos a partir
das caracterizacdes térmica, quimica e morfoloégica, mecanica e fisica, utilizando as
técnicas descritas na sec¢do anterior, realizadas nos corpos de prova de PCCs ap0s
submetidos a sinterizacdo (Figura 18 e Figura 19).

Por meio da andlise visual realizada a olho nu, foi possivel observar um aspecto
superficial das amostras com coloracdo escura e brilho caracteristico que evidencia a
vitrificagcdo, preenchimento dos poros do material por uma fase vitrea, diferentemente
do que aconteceu com outras programacdes de sinterizacdo testadas, alterando
temperatura final de sinterizacdo e taxa de aquecimento, em que as amostras
apresentaram aspecto superficial opaco e coloragdo mais clara ap0s a sinterizacao.
O brilho superficial obtido nas pecas ceramicas com a sinterizagdo, assim como a
coloracdo marrom avermelhada observada, decorre da presenca de 6xido de ferro nos
residuos do carvdo mineral utilizados para a confeccdo dos corpos de prova
(RAJAMANNAN, SUNDARAM, et al., 2013). Durante o processo de sinterizagao, a
hematita (Fe203) presente no pé compactado do residuo, é termicamente ativada
movimentando-se atomicamente por difusdo na peca ceramica a partir da reducao

desse 6xido a FeO.

Além disso, ndo foi conseguido garantir aspecto superficial aceitavel nos corpos
de prova de secdo prismatica, tendo em vista que esses apresentaram muitas trincas
e fissuras visiveis mesmo a olho nu conforme exibido na Figura 19. Esse resultado
nao desejavel pode ter sido motivado pelos esforcos recebidos pela amostra verde,
ou seja, ainda nao sinterizada, ao ser retirada do molde apos a compactacédo por
prensagem o que teria causado microtrincas que foram posteriormente evidenciadas
com a sinterizagdo. Um outro fator que deve ter influenciado no aspecto superficial
obtido nos corpos de prova de secao prismatica € a liberacédo de gases de forma nao
controlado, sendo constatado pelo inchaco na superficie da peca ceramica. Com isso,
€ sugerido para trabalhos futuros, o estudo dos parédmetros de sinterizacdo
(temperatura méxima de sinterizacdo e taxa de aquecimento) que permitam a
liberacdo menos turbulenta dos gases produzidos pela queima de pecas de maior
volume como as de secdo prismatica e consequentemente garantam melhor

qualidade superficial a ceramica.
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Figura 18 - Corpos de prova de secéo circular sinterizados fabricados a partir dos

PCCs.
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Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 19 - Corpos de prova de sec¢ao prismatica sinterizados fabricados a partir dos
PCCs.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Na Tabela 3, encontram-se exibidos de maneira resumida os resultados obtidos
para as amostras circulares (CP — C1 a CP — C8) nos testes mecanicos e fisicos
realizados para a caracterizagéo dos corpos ceramicos produzidos a partir dos PCCs
guanto a essas propriedades. Os resultados mostrados na tabela serdo detalhados e

discutidos nas secdes respectivas a seguir.

Tabela 3 - Resumo dos resultados obtidos para as caracterizacdes fisicas e
mecanicas dos corpos de provas.

Amostra Mi‘EL‘{?]“r' ﬁ\}%]) Am[%] RQ[%] AA[%] PA [%] [gj'fn’?s]
CP-CL  658.70 —  -1005 -
CP-C2  637.40 —  -972 317 024 038 161
CP-C3  608.60 21209 -
CP-C4 17.95 -897 370 000 000 167
CP-C5 1327 -1034 370 024 040 169
CP-C6 2981 -
CP-C7 . -1055 476 000 000 179
cP-C8 1560 -11.48 476 000 000 174
Média 63490 1561 -10.38 402 009 016  1.70
DP 89.76 234 100 071 013 021 007

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.1. Caracterizacao Térmica

O levantamento da curva TGA (Analise Termogravimétrica), revelou o
comportamento de variacdo de massa em funcdo da temperatura, enquanto que a

curva DSC (Calorimetria Exploratéria Diferencial), evidenciou as variagdes de energia

na amostra exibidos na Figura 20.
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Figura 20 - Curvas TGA e DSC dos PCCs analisados.
TG 1% DSC /(mW/mg)
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Fonte: NETZSCH Proteus Software.

A interpretacdo da curva TGA permite determinar uma reducéo massica total
de 11,16% ao final da programacao a uma temperatura de aproximadamente 1220
°C. Perdas acentuadas de massa foram detectadas entre 100 °C e 150 °C com uma
reducao de 0,78% em massa, decorrente de evaporagdes de elementos e compostos
com baixo ponto de fusdo presentes nos produtos da combustdo do carvdo mineral
(PINHEIRO, 2010), o que é evidenciado por um pico endotérmico na curva DSC

préximo de 120 °C.

Uma faixa de perda de massa mais intensa esta situada aproximadamente
entre 400 °C e 700 °C onde foi registrada perda de 5,98% em massa, além de 2 picos
exotérmicos em 527 °C e 629 °C. Esses eventos térmicos forma provavelmente
ocasionados pela decomposicdo de CaCOs, eliminacdo de enxofre livre a
aproximadamente 445 °C e pela queima do carvao residual composto por cinzas
volantes (PINHEIRO, 2016). As reacOes evidenciadas por esses 2 picos devem
representar a faixa mais critica de liberagdo gasosa no material o que deve ser melhor
controlado com o objetivo de garantir melhor qualidade superficial as ceramicas
produzidas. Acima de 750 °C os PCCs atingiram estabilidade termogravimétrica. Além
disso, entre 800 °C e 1200 °C ocorre apenas mais uma perda de massa de 1,39% que
pode estar associado a nucleacdo da mulita (MELO, 2006) e eliminagdo de Potassio
a 759 °C.

UFC/CT/DEMM CUNHA, M. R. C. J.



49

4.2. Caracterizacdo Quimica e Microestrutural
4.2.1. Microscopia Eletrénica de Varredura
A partir da analise da superficie de fratura, recoberta com camada de Ouro, dos
corpos de prova sinterizados, foi possivel observar, por meio da microscopia
eletrOnica de varredura, a presenca de poros dispersos de dimensdes variadas e

grande quantidade de 6xidos em meio a uma densa matriz vitrificada.

Figura 21 - Micrografia produzida por MEV com magnificacdo de 500x.

det mode, HV |spotf WD mag o ——— 300 um
ETD SE [20.00 kV| 4.0 10.0 mm 500 x LPTS-UFC

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os poros (indicados pela letra a na Figura 21) apresentam aspecto
aproximadamente arredondado de pequenos diametros, além de um interior escuro
indicando um vazio. Essa porosidade é formada principalmente pelo aprisionamento
de gases que ocorre devido ao efeito bloating estudado por Rajamannan (2013) que
afirma que a reacao de reducéo da Hematita (Fe203s), que em altas temperaturas ativa
a difusdo atdbmica de Ferro para as regides vizinhas, produz como fase gasosa o
oxigénio, o qual sem energia suficiente para evoluir é o principal gerador de bolhas,
originando poros no corpo sinterizado. Com isso, é esperado que, embora 0s corpos
de prova tenham apresentado bom aspecto superficial, 0 volume de poros presente
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no interior da matriz ceramica devera conferir menor massa especifica ao corpo
ceramico, contribuindo de maneira negativa para a resisténcia mecanica uma vez que

se comportam como concentradores de tensao.

As inclusdes de oxidos (indicadas pela letra b na Figura 21), que solidificaram
durante a sinterizacdo e foram fraturadas junto com o0s corpos de prova, possuem
morfologia irregular, provavelmente porque a cinza é formada por 6xidos de diferentes
composic¢des (Pinheiro, 2016), e brilho mais intenso nas extremidades devido ao
carater dielétrico que atua como isolante elétrica dificultando a aplicacéo uniforme do

recobrimento e a conduc¢do de elétrons necessaria para a formacao da imagem.

A auséncia visual de aglomerados de particulas ou defeitos que seriam
decorrentes do processamento do material ceramico, indicam sinterizacdo completa
das amostras. Além disso, o aspecto liso e de baixa rugosidade da matriz ceramica
(indicada pela letra ¢ na Figura 21), sem a presenca de trincas visiveis ou outros
defeitos significativos, conforme mostrado na Figura 22, evidencia a vitrificacdo da

matriz que é o estado de sinterizacdo desejado para garantir melhor resisténcia

mecanica as pec¢as ceramicas.

Figura 22 - Micrografia produzida por MEV com magnificagdo de 250x.

det mode HV spot WD mag — A V111
ETD| SE 20.00kV 6.0 10.1 mm 250 x LPTS-UFC

Fonte: Elaborada pelo autor.
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A composicao quimica obtida por analise semi-quantitativa da regido delimitada
pelo retangulo branco na Figura 22 realizada por espectroscopia de energia dispersiva
(EDS), estd mostrada na Figura 23. Foram constatadas propor¢cées mais relevantes
de Oxigénio, Silicio e Aluminio provenientes da Mulita (AlsSiOs) e do Quartzo (SiO2)
compondo a matriz vitrea da peca ceramica. Com isso, apesar da porosidade
presente, 0s corpos ceramicos deverdo possuir bom desempenho mecanico, tendo
em vista a relagéo linear entre a propor¢cao da Mulita e a resisténcia mecéanica do
corpo ceramico, além da dureza relativamente alta conferida pelo Quartzo
(PINHEIRO, 2016).

Figura 23 — Espectroscopia de energia dispersiva (EDS) da matriz ceramica dos corpos
de prova sinterizado.

] El-l I Spectrum 7

cps/eV
=
=
[=]

L
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0 2 4 12 14 kel
Fonte: Software AZtec from Oxford Instruments.

(=]

Pinheiro (2016) concluiu que com o aumento da proporcdo de PCCs na
composicdo da cerdmica, ha uma tendéncia de aumento da quantidade de poros
presentes na matriz. A partir da observacdo da Figura 23, onde s&o apresentadas
micrografias de pecas ceramicas fabricadas com propor¢des de 0%p, 10%p, 20%p e
30%p de PCCs misturados a granito Asa Branca, é possivel constatar essa tendéncia
ao aumento da quantidade de poros. Com base nisso, foi possivel observar maior
presenca de porosidade visivel nos corpos ceramicos fabricados com 100%p de PCCs
(Figura 21) em comparacdo aos corpos ceramicos produzidos com menores
concentracbes de PCCs (Figura 24). Isso esta associado a maior presenca de
hematita responsavel pelo mecanismo do efeito bloating (RAJAMANNAN,
SUNDARAM, et al., 2013), assim como a auséncia de Oxidos mais eficazes na
densificagdo da matriz ceramica como o feldspato utilizado por Pinheiro (2016).
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Figura 24 - Micrografias obtidas por MEV com magnificacdo de 500x para corpos de
prova ceramicos com proporcdes de 0%p, 10%p, 20%p e 30%p de PCCs
misturados a granito Asa Branca.

: Q? r;aﬂh:‘

————— 100 um

4.3. Caracterizagdo Mecanica

Com o objetivo de avaliar algumas propriedades mecanicas relevantes das
pecas ceramicas produzidas, as quais constituem caracteristicas importantes na
definicAo das aplicacdes, foram realizados os testes mecéanicos de microdureza

Vickers e resisténcia a tracdo por compressao diametral.
4.3.1. Microdureza Vickers
Através dos valores de microdureza obtidos nos corpos de prova ensaiados,

mostrados na Tabela 4, foi possivel calcular uma média de 634,90 HV de microdureza

e desvio padréo de 89,76 conforme mostrado na Tabela 5.
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Tabela 4 — Valores de Microdureza Vickers obtidos.

Amostra HV1 HV2 HV3 HV4 HV5 HV6 HV7 HV8 HV9 HVI1O0

CP-C1 660 534 867 608 691 769 551 650 606 651
CpP-C2 710 607 75 600 557 735 689 601 630 489
CP-C3 668 786 571 586 628 628 472 599 642 506

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 5 — Resultados médios e desvios padrées dos valores de microdureza
Vickers obtidos.

Amostra Média Desvio Padréo
CP-C1 658.70 99.57
CP-C2 637.40 84.14
CP-C3 608.60 86.97
TOTAL 634.90 89.76

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os altos valores de microdureza obtidos, 0 que representa alta resisténcia a
deformacéo plastica localizada, devem ser decorréncia principalmente dos teores de
oxido de aluminio (Al203) formador de uma camada externa que vitrifica a superficie
das pecas ceramicas a partir da formacao da mulita conforme analisado por Pinheiro
(2016). Uma das fases mais frequentes em ceramicas tradicionais, a mulita € formada
a partir da combinacdo em altas temperaturas da silica (SiO2) e alumina (Al203)
formando a fase cristalina 3A1203.2Si02 (DENG, FUKASAWA, et al., 2001), conferindo
boas propriedades de resisténcia mecanica, dureza superficial e refratariedade. Além
disso, a elevada microdureza também deve estar associada a presenca de Oxido de
ferro (Fe203) (RAJAMANNAN, RAMESH, et al., 2011) que teve a difusdo, para a

superficie, ativada pelas altas temperaturas da sinterizagao.

O valor médio obtido se comparado ao estudo de Pinheiro (2016) que avaliou
a microdureza para pecas ceramicas produzidas a partir de granito misturado a
diferentes proporcdes (0%, 5%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30%) dos PCCs utilizados
nesse trabalho, foi superior aos valores médios obtidos na superficie para as
concentracdes de 25% e 30% de PCCs, os quais foram respectivamente, 617 HV e

541 HV, além de ter sido ligeiramente inferior aos valores obtidos para 0% (649,6 HV)
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e 5% (655,6 HV) de PCCs. Apesar disso, foi confirmada a tendéncia de aumento do
desvio padrdo com o aumento das propor¢cdes de PCCs obtido por Pinheiro (2016) o
gue representa que, para maiores concentracdes de PCCs, os valores obtidos para a
microdureza s&o menos uniformes ao longo das pecas. E importante ainda ressaltar
gue os valores de microdureza obtidos foram superiores aos 556 HV medidos por

Freires (2011) para um porcelanato comercial.

Portanto, € possivel concluir que os produtos da combustéo do carvao mineral
sdo viaveis para serem utilizados como matéria prima na fabricacdo de pecas
ceramicas e conferem alta dureza superficial, 0 que representa elevada resisténcia a
deformacdo plastica localizada e consequentemente, elevada resisténcia ao desgaste

e durabilidade, caracteristicas fundamentais para um revestimento ceramico.

4.3.2. Resisténcia atracdo por compressao diametral (RTCD)

Apos medidas, com o auxilio de um paquimetro, as dimensdes de diametro e
comprimento, os 3 corpos de prova selecionados (CP — C4, CP — C5 e CP — C8) para
o teste de resisténcia a tracdo por compressao diametral foram submetidos a
compressdo com velocidade de Imm/min até a ruptura, sendo obtidos os valores de
forca maxima exibidos na Tabela 6. Para o célculo da RTCP, os dados de forga
maxima (em N), diametro (em mm) e comprimento (em mm), para cada amostra,

foram aplicados a Equacéo 1.

Tabela 6 - Resultados obtidos para resisténcia a tragdo por compressao diametral.

Amostra mé|>:<(i)rrngaa[N] Di?r;nrﬁiro Com{r)]:imn]ento RTCD [MPa]
CP-C4 5030.00 18.20 9.80 17.95
CP-C5 3870.00 18.20 10.20 13.27
CP-C8 4410.00 18.00 10.00 15.60
Média 4436.67 18.13 10.00 15.61
Desvio Padréao 580.46 0.12 0.20 2.34

Fonte: Elaborada pelo autor.
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A partir dos resultados obtidos, com uma média de RTCD de 15,61 MPa e
desvio padrdao de 2,34 MPa, é possivel notar que a boa resisténcia mecanica dos
corpos de prova ceramicos produzidos, ndo se resume a superficie, onde existem
maiores concentragdes de mulita e 6xido de ferro, aos quais foram atribuidos os altos

valores de microdureza Vickers mostrados na Tabela 4.

Pinheiro (2016) concluiu uma tendéncia de reducédo da resisténcia a tragdo por
compressédo diametral com o aumento das concentragdes de PCCs em decorréncia
do maior volume de poros, tendo em vista que essa caracteristica contribui de forma
negativa para a resisténcia mecanica, ou seja, quanto maior a porosidade, menor a
resisténcia mecanica. No entanto, simultaneamente ao aumento da porosidade,
ocorre também um aumento da concentracdo de mulita, que contribui positivamente
para a resisténcia mecanica, na matriz ceramica em decorréncia do aumento da
concentracdo de PCCs na composi¢ao, quando comparado a corpos de prova com
até 30%p de PCCs.

Diante disso, os 2 mecanismos simultaneos fazem como que os resultados
para RTCP obtidos neste trabalho sejam similares a maioria dos resultados obtidos
por Pinheiro (2016), sendo maior que as médias obtidas para as concentracdes 0%p
(12,45 MPa), 10%p (15,26 MPa) e 30%p (14,20 MPa), além de menor que as médias
obtidas para as concentracdes 5%p (16,18 MPa), 15%p (19,77 MPa), 20%p (23,32
MPa) e 25%p (16,78 MPa). Portanto os corpos ceramicos produzidos com matriz
composto 100% pelos PCCs, detém também boa resisténcia mecénica, o que € uma
caracteristica desejavel para evitar a fragilidade das ceramicas em determinadas
aplicacbes. Além disso, a partir do ensaio de compressdo, foram obtidos outros
resultados de propriedades mecéanicas que estdo demonstrados na Tabela 7, no

entanto, esses nao serdo explorados neste trabalho.
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Tabela 7 - Resultados obtidos para outras propriedades mecanicas pelo ensaio de

compressao.
T(a'ngéo Tenséao de Tenséao de Deformacao
Amostra Maxima Ruptura Escoamento de Ruptura [%]
[Mpa] [MPa] [MPa]

CP-C4 255.98 254.06 244.33 3.71
CP-C5 196.94 196.94 185.06 3.12
CP-C8 224.46 223.76 209.18 3.01
Média 225.79 224.92 212.86 3.28
Desvio Padréao 29.54 28.58 29.81 0.38

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4. Caracterizacao Fisica

Para a determinacdo das caracteristicas fisicas, as 5 amostras selecionadas
(CP-C2,CP —C4, CP - C5, CP — C7 e CP — CB8) tiveram obtidas as massas secas
(massas dos CPs antes da imersdo em agua), umidas (massas dos CPs ap0s a
imersao de 24 horas em agua) e imersas (massas dos CPs durante a imersao em

agua) conforme mostrado na Tabela 8.

Tabela 8 - Massas secas, Umidas e imersas obtidas para a caracterizagao fisica.

Massa seca (ms) Massa Umida (my) Massaimersa (M)

Amostra [o] [0] [o]
CP-C2 4.23 4.24 1.62
CP-C4 4.24 4.24 1.7
CP-C5 4.23 4.24 1.73
CP-C7 4.29 4.29 1.89
CP-C8 4.21 4.21 1.79
Média 4.24 4.24 1.75
Desvio Padrao 0.03 0.03 0.10

Fonte: Elaborada pelo autor.
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4.4.1. Variacdo massica

Medida para todas as amostras circulares (CP — C1 a CP — C8), as variacdes
massicas, ou seja as diferencas entre as massas das amostras antes e apos o
processo de sinterizacdo estdo mostradas na Tabela 9. Essas variacdes na massa
dos corpos de prova ocorrem devido as reagdes evidenciadas pelos picos mostrados
na analise térmica anteriormente realizada, como por exemplo evaporacdes de
umidade e elementos com baixo ponto de fusdo. Nas tabelas, é possivel observar que
a média de perda méssica foi de 0,49 g representando 10,38% para as amostras de
secao circular com desvio padréao de 1,00%.

Tabela 9 — Resultados de variacdo massica obtidos.

Amostra Massa verde _ Mgssa \{arigqéo Variacao
[0] sinterizada [g] Massica [g] %
CP-C1 4.68 4.21 -0.47 -10.05
CP-C2 4.49 4.05 -0.44 -9.72
CP-C3 4.80 4.22 -0.58 -12.09
CP-C4 4.70 4.28 -0.42 -8.97
CP-C5 4.64 4.16 -0.48 -10.34
CP -C6 4.69 4.23 -0.46 -9.81
CP-C7 4.72 4.23 -0.50 -10.55
CP-C8 4.69 4.15 -0.54 -11.48
Média 4.68 4.19 -0.49 -10.38
Desvio Padréao 0.09 0.07 0.05 1.00

Fonte: Elaborada pelo autor.

As variacdes percentuais obtidas sdo proporcionalmente similares a perda
massica identificada na Analise Termogravimétrica dos poés dos PCCs (Figura 20)
quando a perda de massa foi de 11,16%. A menor variagcdo de massa identificada,
deve estar relacionada ndo s6 ao estado do material em que as duas analises foram
feitas, tendo em vista que a analise térmica foi realizada no p6 e a variagdo massica
nas amostras produzidas, mas também aos gases aprisionados no interior dos corpos

de prova, o0 que é evidenciado pela curvatura na superficie das amostras.
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Pinheiro (2010), que estudou a viabilidade de adi¢cao de produtos da combustao
do carvédo mineral nas proporc¢des de 0%p, 10%p, 20%p e 30%p a residuos de granito
Asa Branca para a fabricacdo de pecas ceramicas, obteve 8,21% de perda maxima
de massa para a proporcao de 30% de PCCs e perda massica minima de 3,10% para
a proporcao de 0% de PCCs para a mesma temperatura de sinterizacdo aplicada nas
pecas analisadas no presente trabalho (1170°C). Comparada aos resultados obtidos
por Pinheiro (2010), a média de 10,38% de perda massica reforca a tendéncia de
elevacao dessa caracteristica com o aumento da proporcédo de PCCs na composicdo

da matriz ceramica que no caso do presente trabalho foi de 100%.

4.4.2. Retracao de queima (RQ)

A retragdo de queima representa a quantificacdo do fendmeno de
preenchimento dos poros e densificacdo da matriz ceramica ocorrida no material
durante o processo de sinterizacdo quando acontecem reacdes, como a liberacéo de

gases e evaporacao de umidade, evidenciadas nas curvas TGA/DSC da Figura 20.

Para cada uma das cinco amostras selecionadas para esse ensaio, as medidas
dos diametros das amostras verdes (antes da sinterizacdo), dos diametros das
amostras sinterizadas, assim como as retracdes de queima calculadas a partir da
Equacao 7, estdo mostradas na Tabela 10. Foi obtida uma média de RQ em termos
do diametro de 4,02% com desvio padréo de 0,71%. Com isso, houve contracdo
superficial de 280,55 mm? para 258,44 mm?, o que representa retracéo de 7,87% da
area da secdo circular. Portanto, foi confirmada a tendéncia de retracdo de queima

em decorréncia das reacoes apresentadas nas curvas TGA e DSC.
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Tabela 10 — Resultados obtidos para retracéo de queima.

Amostra Diametro verde . Diémetro Retrz_:lgéo de

[mm] sinterizado [mm] Queima [%)]
CP-C2 18.90 18.30 3.17
CP-C4 18.90 18.20 3.70
CP-C5 18.90 18.20 3.70
CP -C7 18.90 18.00 4.76
CP-C8 18.90 18.00 4.76
Média 18.90 18.14 4.02
Desvio Padréao 0.00 0.13 0.71

Fonte: Elaborada pelo autor.

Pinheiro (2016) definiu uma tendéncia de aumento da retracdo linear com o
aumento da concentracdo de PCCs na matriz ceramica, sugerindo que isso melhora
a densificacdo das pecas ceramicas ou representa um excesso de vitrificacdo nelas.
Apesar disso, ndo é possivel fazer um paralelo entre os resultados dos dois trabalhos,
uma vez que neste a retracdo de queima foi determinada em termos do diametro de
corpos de prova com sec¢ao circular, enquanto que no outro, a retracao foi definida

linearmente em corpos de prova de secéo prismaticas.

4.4.3. Absorcédo de agua (AA)

Para as cinco amostras submetidas a imersdo em agua destilada por 24 horas,
as massas secas e Umidas obtidas, permitiram calcular, através da Equacéo 3, os

resultados de absorcao percentual de agua que estéo exibidos na Tabela 11.
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Tabela 11 - Resultados de absorcdo de agua obtidos.

Amostra Absorcédo de agua (%)
CP-C2 0.24
CP-C4 0.00
CP-C5 0.24
CP-C7 0.00
CP-C8 0.00
Média 0.09
Desvio Padréao 0.13

Fonte: Elaborada pelo autor.

A média dos resultados obtidos foi de 0,09% com desvio padréo de 0,13% o
que permite enquadrar as pecas ceramicas produzidas como um porcelanato,
conforme a norma NBR 13818:1997 que determina absor¢ao de agua < 0,5% para
produtos dessa classe de ceramica (Tabela 12). Esse resultado de absor¢cao de agua
quase nula é atribuido a densificacdo da matriz ceramica no processo de sinterizacao,
nao deixando vazios suficientes para que a agua fosse absorvida.

Tabela 12 - Classificacdo das ceramicas prensadas de acordo com a absorcéo de

agua.
Denominacdo Ceramica Absorcao de agua (%) Grupos
Porcelanato AA <05 Bla
Grés 0,5<AA<3,0 Blb
Semi-Grés 3,0sAA<6,0 Blla
Semi-Poroso 6,0<AA<10,0 Bllb
Poroso AA 210,0 Bl

Fonte: NBR 13818:1997.

Comparado aos resultados obtidos por Pinheiro (2016), quando os PCCs foram
colocados em diferentes propor¢des na matriz ceramica (0%p, 10%p, 20%p e 30%p)
a média da absorc¢éao foi maior, uma vez que, no estudo citado, apenas a amostra com
0%p de PCCs apresentou 0,05% de absor¢cdo de &dgua enquanto que as demais
apresentaram 0,00%. Apesar disso, foi constatado que as pecas ceramicas fabricadas
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no presente trabalho pertencem a um mesmo grupo de porcelanato de baixissima
absorcao de agua.

Desse modo, a utilizacdo de 100%p de PCCs na matriz cerdmica se mostrou
bastante viavel diante de um dos principais requisitos definidos pela norma NBR
13818:1997 para a determinacao das aplicacGes de revestimentos ceramicos, além
de se relacionar diretamente a outras caracteristicas das ceramicas, como a

resisténcia mecanica.

4.4.4. Porosidade aparente (PA)

A porosidade aparente representa a proporcao de poros abertos contidos no
corpo de prova, evidenciando o grau de sinterizacdo da peca ceramica. Essa
porosidade exerce influéncia direta na resisténcia mecéanica das amostras, tendo em
vista que 0s poros constituem pontos concentradores de tensdo que possuem
facilidade na propagacdo de trincas, com isso, de forma geral, quanto menor o
percentual de porosidade, maior a resisténcia do corpo ceramico.

Os resultados obtidos para o teste de porosidade aparente estdo mostrados na
Tabela 13. Pode-se observar que apenas 2 amostras apresentaram valores de PA
diferentes de 0,00% uma vez que para as demais as massas Umidas foram iguais as
massas secas. Com isso, foi obtida uma média de porosidade aparente igual a 0,16%

e desvio padréo de 0,21%.

Tabela 13 - Resultados de porosidade aparente obtidos.

Amostra Porosidade aparente (%)
CP-C2 0.38
CP-C4 0.00
CP-C5 0.40
CP-C7 0.00
CP-C8 0.00
Média 0.16
Desvio Padréao 0.21

Fonte: Elaborada pelo autor
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Pinheiro (2016) constatou um aumento de volume dos poros com 0 aumento
do teor de PCCs na matriz ceramica, no entanto ndo houve influéncia direta disso na
porosidade aparente, tendo obtido valores médios de 0,11%, 0,05%, 0,04% e 0,06%
para as contracées de 0%p, 10%p, 20% e 30%p de PCCs respectivamente.
Comparado aos resultados obtidos por Pinheiro (2016), embora o valor médio obtido
no presente trabalho tenha sido superior, esse ainda é bastante aceitavel e esta muito

abaixo do limite exigido pela literatura para revestimentos ceramicos.

4.4.5. Massa especifica aparente (MEA)

O teste de massa especifica aparente esté relacionado a quantificacéo total de
poros fechados existentes no corpo de prova sinterizado. Com isso, essa
caracteristica evidencia a densidade ou o grau de leveza da pec¢a ceramica obtida em
g/cm3. Para as amostras que foram submetidas a imersdo em agua destilada para
executar do teste de MEA, os resultados obtidos estdo mostrados na Tabela 14. Os
resultados obtidos tiveram uma média de 1,70 g/cm? e desvio padréo de 0,07.

Tabela 14 - Resultados de massa especifica aparente obtidos.

Massa especifica aparente

Amostra [g/cm?]
CP-C2 161
CP-C4 1.67
CP-C5 1.69
CP-C7 1.79
CP-C8 1.74
Média 1.70
Desvio Padréo 0.07

Fonte: Elaborada pelo autor

No processo de sinterizacéo, o preenchimento dos poros torna a densidade das
ceramicas maior, sendo possivel relacionar o comportamento de densificacdo com o
aumento da temperatura de sinteriza¢do, uma vez que, com iSso, maior € a quantidade

de fase vitrea penetrando e preenchendo os poros (SOUSA, MEYER, et al., 2016).
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Além disso, elementos tais como Fe, K, Na, Ca e Mg contribuem com a densificacéao
de materiais ceramicos (RAJAMANNAN, SUNDARAM, et al., 2013).

Pinheiro (2016) constatou uma tendéncia de crescimento da massa especifica
com o aumento da concentracdo de PCCs na matriz ceramica fabricadas com
proporcdes de 0%p a 30%p junto com granito, apesar disso, os valores de MEA
tiveram uma média de 2,30 g/cm®. Diante disso, os valores obtidos pelo presente
trabalho foram menores todos menores, média de 1,70 g/cm3, o que indica uma
tendéncia de maior volume de poros fechados na peca ceramica e menor
densificacdo. Embora os valores obtidos representem menor densidade das pecas
ceramicas, o que pode ser desejavel para algumas aplicacdes, esses resultados ndo
atenderam a norma europeia (EN 87) que exige MEA = 2,0 g/cm® para grés

porcelanato.
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5. CONCLUSOES

Além de apresentar similaridade de composicdo quimica com as ceramicas
conforme a literatura, tendo em vista os teores de Al, Si, e Ca, foi possivel concluir, a
partir dos resultados obtidos, que os produtos da combustdo do carvdao mineral
gerados por uma usina termelétrica possuem grande potencial de utilizacdo para
compor a matriz de pegas ceramicas. Isso contribui para a redugdo dos impactos
ambientais promovidos por residuos industriais, uma vez que representa alternativa
viavel de reutilizacdo de residuos para o desenvolvimento sustentavel, além de reduzir

custo operacionais com descarte ou mesmo armazenamento desses residuos.

Por meio da andlise das curvas TGA e DSC, foi detectada perda méassica total de
11,16% no p6 dos PCCs, o que foi confirmado com a quantificacdo de 10,38% de
perda massica nos corpos de prova sinterizados. Além disso, foi verificada uma regiao
critica de perda mais intensa de massa (5,98%) entre 400°C e 700°C, onde deve
ocorrer maior liberacéo gasosa devido as reacfes evidenciadas pelo registro de dois

picos exotérmicos.

A partir dos PCCs analisados, foram produzidas pecas ceramicas de secao circular
(18,9 mm de diametro) que apresentaram boa qualidade superficial com sinterizacéo
acontecendo com uma taxa de aquecimento de 5°C/min até a temperatura de 1170°C.
No entanto, para 0 mesmo processo de sinterizacdo, as pecas ceramicas de sec¢ao
prismatica ndo tiveram qualidade superficial aceitavel, apresentando trincas e
inchamento em decorréncia da liberagéo de gases durante o aquecimento, o que deve
ser melhor controlado com o intuito de melhorar a qualidade superficial, reduzir a

porosidade interna, além de garantir melhores propriedades mecéanicas.

Foi identificada microestrutura com a presenca de bastante porosidade e inclusdes
de 6xidos distribuidos em uma matriz vitrificada, formada principalmente por Si, Al e
O. Apesar do aspecto poroso que contribui de maneira negativa para a resisténcia
mecanica por atuar como concentrador de tenséo, a matriz vitrea formada pela mulita,
que esta presente em quantidades tdo maiores quanto maior for a concentragéo de
PCCs na matriz ceramica, e pelo quartzo garantiram bons resultados de resisténcia a

tracdo por compressao diametral com média de 15,61 MPa.

As amostras apresentaram também boa resisténcia a deformacgdo plastica

localizada, uma vez que, por meio do ensaio de microdureza Vickers, foi obtido
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resultado médio de 634,90 HV. Esse resultado esta associado tanto a formacéo de
uma camada protetora durante a formacdo da mulita, a partir do 6xido de aluminio
(Al203), que vitrifica a superficie das pecas ceramicas, como também pela difusdo
atomica de Ferro para as regibes mais externas em decorréncia da reducédo da

Hematita (Fe203) em altas temperaturas.

Quanto a absorcéo percentual de 4gua, as amostras produzidas apresentaram
resultado de praticamente 0% o que permite classifica-las como um porcelanato
conforme a norma ABNT NBR 13817:1997. J& a porosidade aparente quantificou em
meédio 0,16% de volume de poros abertos e interconectados, 0 que representa uma
propor¢cdo bem pequena. Enquanto que a massa especifica aparente forneceu um
resultado médio de 1,70 g/cm?® o que indica grande volume de poros internos fechados
e nao interconectados, representando uma densificacdo da matriz ceramica menor do
gue outros estudos analisados. Esse resultado provavelmente esta associado a maior
formacao de bolhas de géas pelo efeito bloating o que foi evidenciado pelo aspecto
inchado visto na superficie das amostras.

Em relacéo a retracdo de queima realizada diametralmente, foi obtido resultado
médio de 4,02% o que representa 7,87% de contracdo superficial. Esse resultado
permite ter uma dimensé&o do grau de densificagdo conseguido com os PCCs a patrtir
do preenchimento dos poros por fase vitrea, fator esse que atua simultaneamente a
formacdo de porosidade, no entanto, contribuindo positivamente para a melhoria da

resisténcia mecanica.

Foram obtidos resultados de caracterizagéo fisico-mecéanica similares e em alguns
casos até melhores de do algumas condi¢cdes de outros trabalhos analisados que
utilizando diferentes propor¢gdes em mistura dos PCCs com outros residuos. Com isso,
foi concluido o potencial para a fabricacao de ceramicas com boas propriedades fisico
mecanicas a partir apenas dos PCCs, portanto, sem a necessidade de manipulacao

de dois ou mais tipos de residuos.
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5.1. Sugestdes para trabalhos futuros

Este trabalho constituiu na formulacdo e caracterizagdo de pecas ceramicas
fabricadas a partir dos produtos da combustdo do carvdo mineral (PCCs). Os
resultados obtidos permitiram entender em varios aspectos o comportamento do
PCCs quando componente Unico da massa ceramica, comprovando o0 seu potencial
para ser aplicado na fabricacdo de revestimentos ceramicos como uma alternativa
sustentavel e viavel de reutilizacdo desse residuo industrial.

Para a evolucdo desses resultados e consolidacdo das contribuicdes aqui
realizados, seguem algumas sugestdes para trabalhos futuros:

e Estudar parametros de sinterizacdo que garantam melhor qualidade superficial
as pecas ceramicas prismaticas fabricadas a partir dos PCCs;

e Estudar parametros de sinterizacao e processamento do material ceramico que
contribuam para a reducdo da porosidade interna,

e Fabricacdo e caracterizacdo de blocos ceramicos de dimensdes comerciais
fabricados a partir dos PCCs;

e Analise de outras especificacbes requeridas pelo mercado de ceramicas e

comparacao com as ceramicas comerciais.
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