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RESUMO

Este trabalho investiga a incorporacdo de residuos industriais — lama siderurgica e p6 de
granito — como matérias-primas alternativas na produ¢ao de ceramicas estruturais, avaliando
sua influéncia nas propriedades fisicas, térmicas e mecanicas das amostras. Foram preparadas
composic¢des variando teores de argila (85% e 75%), granito (15% e 25%) e dgua (10% e 15%),
sinterizadas a 1100 °C e 1200 °C. As andlises incluiram medi¢cdes dimensionais, avaliacdo de
umidade, ensaios de flexdo e difracdo de raios X (Difra¢do de Raios-X (DRX)). Os resultados
mostraram que teores moderados de granito (approx 15%) associados a sinterizagdo a 1200 °C
favorecem a densificac@o e aumentam a resisténcia mecanica, como evidenciado nas amostras
B3 e B4. Em contraste, composi¢des com maior teor de granito apresentaram desempenho
inferior, indicando a existéncia de um limite 6timo para sua incorpora¢do. Amostras dos grupos
B e E sofreram falhas durante a sinterizacao, atribuidas a retencdo de umidade e a expansao de
vapor, intensificadas pela redugao parcial de 6xidos de ferro. A DRX confirmou a formagao
de fases densificantes, como anortita e espinélio, associadas a melhoria da resisténcia. Além
disso, observou-se a auséncia de padronizacao setorial na preparacdo de corpos de prova para
ensaios mecanicos, destacando a necessidade de normalizacdo para garantir a comparabilidade
de resultados. Conclui-se que a incorporagao de residuos € tecnicamente vidvel e ambiental-
mente relevante, desde que parametros de composi¢do e processamento sejam rigorosamente

controlados.

Palavras-chave: Ceramica vermelha. Residuos industriais. Argila. Lama sidertrgica. p6 de

granito. Sinterizacdo. Economia circular.



ABSTRACT

This study investigates the incorporation of industrial residues—steel mill sludge and granite
powder—as alternative raw materials in the production of structural ceramics, evaluating
their effects on the physical, thermal, and mechanical properties of the samples. Compositions
with varying clay contents (85% and 75%), granite contents (15% and 25%) and water levels
(10% and 15%) were prepared and sintered at 1100 °C and 1200 °C. The analyses included
dimensional measurements, moisture behavior, flexural strength testing, and X-ray diffraction
(XRD). Results demonstrated that moderate granite content (=<15%) combined with sintering at
1200 °C promotes densification and improves mechanical strength, particularly in samples B3
and B4. Conversely, higher granite proportions resulted in reduced performance, indicating an
optimal incorporation threshold. Samples from groups B and E exhibited catastrophic failure
during sintering due to trapped moisture and vapor expansion, intensified by partial reduction
of iron oxides. XRD confirmed the formation of densifying crystalline phases such as anorthite
and spinel, which contribute to enhanced strength. Additionally, the study identified the lack
of standardized procedures for specimen fabrication in the ceramic industry, highlighting the
need for national guidelines to improve the comparability of mechanical test results. The
findings confirm that residue incorporation is technically feasible and environmentally beneficial,

provided that composition and processing parameters are strictly controlled.

Keywords: Red ceramics. Clay. Industrial waste. Blast Oxigen Furnance sludge. Granite

powder. Sintering. Circular economy.
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1 INTRODUCAO

A crescente preocupacao ambiental e a busca por processos produtivos mais susten-
taveis tém impulsionado, nos dltimos anos, a investigacdo de alternativas tecnoldgicas capazes
de reduzir o impacto ambiental associado as atividades industriais. No cendrio brasileiro, setores
como a siderurgia, o beneficiamento de rochas ornamentais e a industria ceramica figuram
entre os maiores geradores de residuos solidos, cuja disposicao adequada representa tanto um
desafio ambiental quanto um custo operacional significativo. Nesse contexto, a valorizacio de
residuos industriais por meio de sua reinser¢ao em cadeias produtivas alinhadas aos principios
da economia circular surge como estratégia promissora, permitindo reduzir descartes, min imizar
passivos ambientais e agregar valor a subprodutos historicamente negligenciados.

A siderurgia brasileira produz anualmente grandes volumes de residuos, entre os
quais se destaca a lama de alto-forno, material fino rico em 6xidos e silicios gerado durante
o processo de limpeza dos gases. De acordo com o Instituto Aco Brasil (BRASIL, 2018), a
producgdo de uma tonelada de aco gerou, em 2017, aproximadamente 607 kg de residuos e
coprodutos, dos quais cerca de 86% foram reaproveitados. Embora esse indice seja expressivo, a
parcela remanescente ainda requer métodos eficientes de destinacao, refor¢cando a necessidade
de estudos que possibilitem seu reaproveitamento em novos produtos. A classificacido desses
residuos, conforme estabelece a NBR 10004 (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, 2004),
e as diretrizes da Politica Nacional de Residuos Soélidos (BRASIL, 2010), evidenciam seu
potencial como insumo econdmico, incentivando tecnologias de reciclagem e reutilizacao.

Outro residuo de relevancia ambiental e tecnoldgica é o p6 de granito, subproduto
do beneficiamento de rochas ornamentais, cuja geragao é expressiva em estados como Cear4,
Espirito Santo e Minas Gerais. Composto predominantemente por quartzo e feldspatos, esse
material apresenta caracteristicas fisico-quimicas favordveis ao uso em matrizes ceramicas.
Trabalhos cldssicos, como os de Dondi et al. (DONDI et al., 1997b; DONDI et al., 1997a), ja
demonstravam, desde a década de 1990, a viabilidade da incorporagdo de residuos industriais
na ceramica vermelha como alternativa técnica e ambientalmente eficiente. Além disso, traba-
lhos que empregaram glicerol proveniente da producio de biodiesel em métodos de precursor
polimérico mostram que subprodutos da industria de biodiesel podem ser reaproveitados como
solventes/combustiveis verdes na sintese de materiais ceramicos e spinéis magnéticos (LIMA,
2019).

Como o trabalho trata sobre o aspecto ambiental, temos que falar sobre os Objetivos
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de Desenvolvimento Sustentdvel (ODS) estabelecidos pela Organizagdo das Nacdes Unidas. A
reutilizagdo de residuos sélidos industriais em matrizes ceramicas atende de forma particular
aos ODS 9 (Inddstria, Inovagdo e Infraestrutura), ODS 12 (Consumo e Producio Responsaveis)
e ODS 13 (Ac¢do contra a Mudanca Global do Clima), ao promover a redu¢cdo de impactos
ambientais, minimizar a geracao de rejeitos e incentivar praticas produtivas mais limpas. A
incorporagdo de residuos como lama siderdrgica e p6 de granito reduz a necessidade de extra¢ao
de matérias-primas naturais, contribui para a mitigacdo de emissdes associadas as cadeias
produtivas e fortalece modelos de economia circular, em consonancia com politicas nacionais
como a Politica Nacional de Residuos Sélidos (PNRS) e com iniciativas internacionais de
transi¢do para sistemas industriais mais sustentdveis. Dessa forma, a pesquisa insere-se em um
contexto mais amplo de responsabilidade socioambiental, reforcando a importincia da inovagao
cientifica para o desenvolvimento sustentdvel no setor ceramico brasileiro.

Estudos recentes desenvolvidos no ambito deste projeto reforcaram esses achados
ao demonstrar melhorias estruturais e maior estabilidade térmica quando lama siderdrgica e
p6 de granito foram incorporados a matriz cerdmica em propor¢des controladas (SILVA et
al., 2007a). No entanto, permanecem lacunas importantes quanto a influéncia simultanea de
varidveis como teor de granito, teor de argila, umidade da massa e temperatura de sinteriza¢ao
sobre a formacdo de fases, comportamento de retragcdo, densificagcdo e resisténcia mecanica. A
investigacdo dessas varidveis é fundamental para compreender os mecanismos microestruturais
envolvidos e, consequentemente, para otimizar formulagdes voltadas a producado de ceramicas
mais densas, resistentes e adequadas a aplicagdes estruturais.

Pesquisas desenvolvidas por Lima (2014; 2019) fornecem bases importantes para a
utilizacao de subprodutos na sintese de compostos a serem reutilizados evidenciando a economia
circular. Essas pesquisas reforcam a importancia da caracterizacdo quimica e estrutural de
residuos industriais e fundamentam a abordagem adotada neste trabalho, que busca compreender
o comportamento de misturas contendo lama siderurgica e p6 de granito na formacao de fases
ceramicas e na obten¢do de propriedades adequadas para aplicacdes tecnoldgicas sustentaveis.

Pesquisas recentes desenvolvidas na UFC t€m demonstrado o crescente potencial de
valorizacao de residuos siderdrgicos (SASAKI et al., 2024; LIMA, 2014; LIMA, 2019) como
insumo para a producdo de materiais ceramicos sustentaveis. Em estudos anteriores, observou-
se que a lama siderdrgica que é um rejeito oriundo da limpeza de gas do setor siderdrgico

apresentam composi¢ao quimica rica em 6xidos de ferro e silica, o que os torna compativeis
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com matrizes ceramicas tradicionais (MACIEL, 2022). Trabalhos subsequentes refor¢aram essa
perspectiva ao evidenciar que lamas siderdrgicas e argilas de olaria podem originar materiais
com caracteristicas andlogas as de argilas expandidas, desde que os teores de ferro e zinco
sejam controlados para evitar defeitos estruturais como o “cora¢do negro” e perdas de resisténcia
mecanica (NASCIMENTO, 2023). Assim, a incorporacdo de residuos industriais em ceramicas
estruturais se insere no contexto da economia circular e da reducdo de passivos ambientais,
justificando a continuidade das investigagdes sobre sua aplicabilidade tecnoldgica.

Diante desse panorama, o presente trabalho propde a continuidade e aprofundamento
das pesquisas anteriores (MACIEL, 2022; NASCIMENTO, 2023), avaliando sistematicamente
os efeitos da incorporacio de lama siderdrgica de alto-forno e p6 de granito Iracema em cera-
micas vermelhas produzidas com argila de olaria (??). Para isso, foram investigadas diferentes
formulagdes e duas temperaturas de sinterizacao (1100 °C e 1200 °C), buscando compreender
de que forma essas varidveis influenciam o comportamento térmico e a eliminacdo de dgua, a
retracdo e estabilidade dimensional; a formacgdo de fases cristalinas e vitreas; a densificacdo e
integridade microestrutural; o desempenho mecanico dos corpos ceramicos.

Os resultados apresentados oferecem subsidios fundamentais para o aprimoramento
do processamento ceramico, fortalecem iniciativas de economia circular e ampliam a compreen-
sdo dos mecanismos que governam o comportamento de ceramicas modificadas por residuos
industriais. Assim, este estudo contribui simultaneamente para o avango cientifico, para a inova-
¢do tecnoldgica e para a sustentabilidade ambiental no setor ceramico.esse total foi reaproveitado,
seja por meio de reciclagem interna, seja pela comercializa¢do para outras cadeias produtivas
(BRASIL, 2018). Esses dados evidenciam que a valorizacdo de residuos industriais como
matéria-prima alternativa constitui uma pratica promissora tanto do ponto de vista ambiental
quanto econdmico. Ainda assim, a fracdo ndo reaproveitada representa um desafio significativo
para as empresas, que permanecem responsaveis pelo armazenamento seguro e destinacao final
adequada desses materiais.

Conforme estabelecido pela NBR 10004 (Associacao Brasileira de Normas Técnicas,
2004), os residuos industriais podem ser classificados como perigosos (Classe I) ou ndo perigosos
— inertes ou ndo inertes (Classe II), e os custos associados a sua gestdo variam conforme o tipo e
a forma de destinagdo. A Politica Nacional de Residuos Sélidos (BRASIL, 2010) reforca que
tais materiais devem ser compreendidos como bens econdmicos de valor social, potencialmente

geradores de trabalho, renda e oportunidades de inovagdo tecnoldgica. Nesse contexto, a
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cooperacgdo entre universidades, setor produtivo e 6rgdos governamentais torna-se essencial para
o desenvolvimento de novas metodologias que permitam a reinser¢do desses residuos em cadeias
produtivas.

Entre os residuos de maior interesse tecnoldgico destaca-se a lama de alto-forno,
material fino rico em 6xidos de ferro, silicio e aluminio, proveniente do sistema de limpeza
de gases durante a producdo do ferro-gusa. Estudos especificos sobre poeiras e lamas geradas
na siderurgia mostram que esses residuos também podem apresentar fases associadas a 6xidos
mistos de ferro e zinco, incluindo a formacgao de ferritas como a ZnFeO, dependendo das
condi¢des de oxidacdo e da temperatura do processo (LIMA, 2014). Devido a sua composi¢ao
quimica e granulometria, esse residuo apresenta potencial para aplicacdo em matrizes ceramicas,
especialmente na ceramica vermelha, setor que historicamente absorve materiais de natureza
diversa como forma de melhorar propriedades, reduzir custos e ampliar a sustentabilidade de seus
processos. Trabalhos clédssicos jd indicam a viabilidade da incorporacao de residuos industriais
na ceramica vermelha como alternativa eficiente para a disposicao final (DONDI et al., 1997b;
DONDI et al., 1997a).

A crescente demanda por solugdes sustentdveis em materiais ceramicos tem impulsio-
nado pesquisas que buscam aliar desempenho técnico, viabilidade econdmica e responsabilidade
ambiental. Nesse contexto, residuos como a lama sidertrgica e o p6 de granito, este dltimo
oriundo do beneficiamento de rochas ornamentais, passaram a ser estudados como componentes
funcionais capazes de modificar o comportamento térmico, microestrutural € mecanico das
ceramicas. Estudos prévios realizados no ambito deste projeto confirmaram o potencial desses
residuos, indicando melhorias estruturais quando adicionados em proporgdes controladas (SILVA
et al., 2007a). al avanco acompanha o fortalecimento da producao cientifica brasileira em
quimica e engenharia de materiais (??).

Entretanto, permanece pouco explorada a influéncia conjunta de varidveis como teor
de granito e argila, umidade da massa e temperatura de sinterizacao sobre a formacao de fases
e o desempenho mecanico dos corpos ceramicos. A investigacdo dessas varidveis € essencial
para a compreensao dos mecanismos microestruturais envolvidos e para o desenvolvimento de
formulacdes otimizadas, mais densas, resistentes e adequadas a aplicagdes estruturais.

Diante desse cendrio, o presente trabalho propde a continuidade e aprofundamento
dos estudos anteriores, avaliando sistematicamente os efeitos da incorporacio de lama side-

rurgica e po de granito em ceramicas vermelhas produzidas com massa argilosa de olaria,



18

considerando diferentes formulagdes e temperaturas de sinterizacdo. Os resultados obtidos per-
mitirdo compreender melhor os fatores que influenciam o desempenho térmico, microestrutural
e mecanico dessas ceramicas, oferecendo subsidios para a melhoria de processos industriais,

para o fortalecimento da economia circular e para uma gestdo mais sustentdvel dos residuos

siderdrgicos.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

A crescente pressdao por solugdes tecnologicas ambientalmente sustentdveis tem
direcionado a engenharia metaldrgica a busca por estratégias inovadoras de reaproveitamento de
residuos sélidos industriais. A incorporagao desses residuos em materiais ceramicos configura
uma pratica de destaque, ndo apenas pelo seu potencial de mitigagcdo ambiental, mas principal-
mente pelas oportunidades de melhoria de desempenho técnico dos produtos, como resisténcia
mecanica e estabilidade térmica. Neste cendrio, a valorizacdo de subprodutos como a lama
siderdrgica e o p6 de granito ganha forca, (BRASIL, 2010).

Estudos prévios demonstraram que a substituicdo parcial da argila por residuos
industriais, em especial a lama sidertrgica e o p6 de granito, pode melhorar significativamente
as propriedades das ceramicas vermelhas, sobretudo quando processadas em temperaturas
adequadas de sinterizacdo. No entanto, o comportamento mecanico e microestrutural dessas
ceramicas € fortemente dependente da composi¢do da mistura e das condi¢des térmicas do
processo, o que justifica a continuidade e o aprofundamento das investigagdes com novas
formulacdes e faixas de temperatura mais elevadas.

A lama siderurgica, composta predominantemente por 6xidos de ferro (Fe;03),
silicio (Si0,) e aluminio (Al,O3), possui composi¢do compativel com a matriz de produtos
ceramicos, permitindo sua utilizacdo como carga funcional. J4 o p6é de granito, derivado de
residuos do beneficiamento de rochas ornamentais, atua como um refor¢o estrutural gragas a
presenca de silicatos alcalinos e alcalino-terrosos, que promovem o desenvolvimento de fases
vitreas e cristalinas durante a sinterizacdo. A variacdo da quantidade de granito pode interferir
diretamente na coesao da matriz ceramica, reduzindo a porosidade e aumentando a resisténcia a
flexao (CABRAL et al., 2010; MOREIRA et al., 2005).

Além da composi¢do, a temperatura de sinteriza¢do € um fator critico para a consoli-
dacdo microestrutural. Temperaturas mais elevadas tendem a intensificar os mecanismos de fusao
parcial, promovendo a formacao de fases secunddrias mais estaveis, como os silicatos de calcio,
aluminio e potdssio, que contribuem significativamente para o aumento da resisténcia mecanica
(DONDI et al., 1997a; ROSSIGNOLO, 2009). Este processo térmico favorece a densificagdo da
matriz ceramica, reduzindo a formacao de defeitos internos como trincas e vazios.

A utilizacdo de técnicas de caracterizagdo como ensaios de flexdo e DRX possibilita
uma compreensao aprofundada da evolucao estrutural e composicional do material em func¢do

das novas condi¢des processuais. Espera-se, com a variagdo controlada das propor¢des de
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argila, lama siderdrgica e p6 de granito, associada a sinterizagdes em temperaturas superiores a
1100 °C, obter materiais com desempenho mecanico significativamente superior, ampliando sua
aplicacdo em elementos construtivos de maior exigéncia estrutural, como blocos estruturais e
pisos ceramicos.

A incorporacdo de p6 de granito e lama sidertirgica em ceramicas estruturais apre-
senta uma motivacao multifatorial que envolve beneficios fisicos, quimicos, mecanicos e econd-
micos, além de atender a diretrizes ambientais e de sustentabilidade. Do ponto de vista fisico,
ambos os residuos contribuem para a modificacao da textura e distribuicao granulométrica da
massa ceramica. O p6 de granito, rico em silica e feldspatos, funciona reduzindo a plasticidade
excessiva das argilas e favorecendo o empacotamento das particulas. Além de que, apds a
sinterizacdo, o granito funciona muito bem como um redutor de poros melhorando as propri-
edades da J4 a lama siderdrgica, composta predominantemente por 6xidos de ferro, particulas
finas e fracdes minerais heterogéneas, influencia a coloragdo, a densidade e a absorcao de dgua
das pecas, podendo contribuir para uma reducao da retracdo durante a secagem e sinterizacao,
dependendo da sua proporcao e natureza mineraldgica.

A adequacido de residuos industriais para uso em ceramicas depende de sua interag@o
com os constituintes da matriz, influenciando parametros como plasticidade, densificacdo, forma-
¢do de fases e porosidade. O primeiro relatério demonstra que a lama siderdrgica apresenta um
comportamento fracamente plastico e teores elevados de 6xido férrico e zinco, exigindo ajustes
composicionais e adi¢do de bentonita para garantir estruturacdo adequada e controle de expansao
durante a sinterizagdo (MACIEL, 2022). J4 o segundo relatorio ressalta que, na ceramica verme-
lha, o teor de ferro exerce influéncia direta tanto na coloracao quanto em fendmenos criticos de
queima, como a formagao de regides reduzidas responsaveis por heterogeneidades internas, além
de destacar que a presenca de quartzo e silicatos das argilas e residuos favorece a formacao de
fases estaveis e melhora a resisténcia mecanica quando submetidas a temperaturas superiores
(NASCIMENTO, 2023). Esses principios fundamentam o uso de lama sidertrgica como carga
funcional e justificam os estudos sobre sua propor¢ao ideal nas formulages ceramicas.

Sob o aspecto quimico, a presenca de SiO» e Al,O3 no granito facilita a formagao de
fases cristalinas tipicas da ceramica vermelha, como feldspatos e piroxénios, enquanto 6xidos
de ferro presentes na lama siderdrgica atuam como agentes fundentes moderados, promovendo
a formacao de fases vitreas em baixas quantidades. Essa combinacdo altera o comportamento

termoquimico durante a sinterizacdo: o granito pode contribuir para uma fusao incipiente que
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auxilia na coesdo dos graos, enquanto a lama, dependendo da sua composicado, pode favorecer
reacdes de redugcdo e mudangas cromdticas, além de influenciar a formacao de hematita ou
magnetita. Tais efeitos, quando controlados, podem ser explorados para ajustar o ponto de
vitrificagc@o e o desenvolvimento da microestrutura final.

Sob a perspectiva mecanica, a adi¢do destas matérias-primas secunddrias pode
melhorar ou otimizar a resisténcia mecanica das ceramicas, desde que utilizadas em teores
adequados. O granito, com sua fracdo de quartzo e feldspatos, tende a formar estruturas
rigidas e bem interligadas apds a sinterizacdo, contribuindo para o aumento do mdédulo de
ruptura. J4 a lama siderurgica, devido ao teor de ferro, pode aumentar a densificacdo e reduzir a
porosidade em determinados teores, mas teores excessivos podem gerar defeitos, tensdes internas
ou microestruturas heterogéneas que reduzem o desempenho mecanico. Dessa forma, o estudo
desses materiais visa justamente identificar faixas 6timas de incorporacdo em que os beneficios
superem os efeitos adversos.

A adicdo de p6 de granito tende a favorecer o controle da porosidade apds a queima,
pois seus principais constituintes, quartzo e feldspatos, apresentam baixa reatividade e atuam
como fases parcialmente inertes durante a sinterizagdo. O quartzo limita a retracdo e ajuda
a manter a estabilidade dimensional, enquanto a fusdo parcial dos feldspatos gera uma fase
vitrea que preenche poros sem causar colapso da estrutura. Esse balanco entre particulas inertes
e formagdo moderada de fase liquida resulta em uma microestrutura mais homogénea, com
porosidade distribuida de forma uniforme e menor incidéncia de defeitos, contribuindo para o
desempenho mecanico final das pecas.

Ha também uma motivacdo financeira e ambiental significativa. Ambos os residuos
apresentam baixo ou nenhum custo de aquisi¢cao para a industria ceramica, reduzindo gastos
com matérias-primas tradicionais. Além disso, o reaproveitamento de residuos industriais
alinha-se diretamente aos principios da Economia Circular e as metas da Politica Nacional
de Residuos Sélidos (PNRS), diminuindo a necessidade de disposi¢do em aterros, reduzindo
impactos ambientais € melhorando a imagem socioambiental das empresas envolvidas. A
possibilidade de substitui¢ao parcial de argila, recurso natural finito, por residuos abundantes e
frequentemente subaproveitados também traz ganhos econdmicos de longo prazo e fortalece a
competitividade do setor ceramico. Assim, a incorporag¢do de pé de granito e lama sideridrgica se
justifica ndo apenas como uma alternativa técnica vidvel, mas como uma estratégia sustentavel e

economicamente vantajosa para o desenvolvimento de novos produtos ceramicos.
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Assim, este estudo se propde ndo apenas a contribuir para a redu¢do do passivo am-
biental de residuos industriais, mas também a aperfeicoar o desempenho mecanico de ceramicas
técnicas, oferecendo um novo caminho para o desenvolvimento de materiais mais resistentes,
durdveis e sustentdveis. A proposta reforca o papel da engenharia metalirgica na transformacgao
de residuos em solucdes de alto valor agregado, fortalecendo a integragc@o entre tecnologia,

economia circular e inovacao no setor da construcao civil.
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3 METODOLOGIA

Para assegurar a consisténcia e confiabilidade dos resultados obtidos, foi adotado um
procedimento metodolégico rigoroso que contempla todas as etapas do preparo das amostras
ceramicas. Desde a selecdo e homogeneizagdo das matérias-primas até o controle do ciclo de
sinterizagdo, cada etapa foi cuidadosamente definida com o objetivo de garantir a padroniza¢do
das amostras e a precisdo das andlises. A metodologia aplicada permite avaliar de forma
sistemdtica os efeitos das variacdes nas propor¢des de argila e pé de granito, bem como da
elevacdo da temperatura de sinterizac@o, sobre as propriedades mecanicas e estruturais dos
materiais produzidos.

Para possibilitar a comparacao direta com o estudo anterior, adotou-se 0 mesmo
padrdo geométrico na producao dos corpos de prova destinados ao ensaio de flexdao. Esse padrao
corresponde a uma matriz prismatica de se¢do retangular, com dimensdes aproximadas de 116,50
Milimetro (mm) x 24,20 mm x 30,30 mm.

As Figuras 1 (a) e (b) mostram a matriz que foi utilizada nesse projeto.

Figura 1 — Matriz prismética de se¢do retangular disponibilizada pelo laboratério de
raios X: (a) montada e (b) desmontada.

(a)

Fonte: O autor.
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A sinterizagdo das amostras serd realizada utilizando um forno mufla disponibilizado
pelo laboratério de raios-x, limitado até a temperatura de 1200 °C, e um forno mufla disponibili-
zado pelo laboratdrio de siderurgia, que suporta até 1700 °C. Nestes, serdo confeccionadas 16
amostras variando sua composi¢do de argila, granito, d4gua e sua temperatura de sinterizacdo (T.

C.) de acordo com a Tabela 1.

Tabela 1 — Composi¢do das Amostras e Temperatura de sinteriza¢ao

Amostra  Argila Lama Granito Agua T.C.

Al 80 5 15 15 1100
A2 80 5 15 15 1100
A3 80 5 15 10 1100
A4 80 5 15 10 1100
Bl 80 5 15 15 1200
B2 80 5 15 15 1200
B3 80 5 15 10 1200
B4 80 5 15 10 1200
D1 70 5 25 15 1100
D2 70 5 25 15 1100
D3 70 5 25 10 1100
D4 70 5 25 10 1100
El 70 5 25 15 1200
E2 70 5 25 15 1200
E3 70 5 25 10 1200
E4 70 5 25 10 1200

Fonte: O autor.

3.1 Preparacdo das Amostras

3.1.1 Apresentacdo das matérias primas

A selecdo e caracterizacdo adequada das matérias-primas sao etapas fundamentais
para o desenvolvimento de ceramicas estruturais contendo residuos industriais. Os materiais
utilizados neste estudo foram escolhidos de modo a refletir tanto a realidade produtiva das olarias
da regido quanto o potencial de valorizacdo de subprodutos industriais abundantes no estado do
Ceard. Assim, a matriz ceramica adotada baseou-se na argila de olaria tradicional, amplamente
empregada na fabricagdo de tijolos e blocos, enquanto os residuos incorporados, o granito rosa
Iracema e a lama sidertrgica de alto-forno (Blast Furnace Sludge — BFS), foram selecionados

por sua disponibilidade regional, composicao favordvel e relevancia ambiental.



25

* A Argila Vermelha de Olaria utilizada neste estudo, disponibilizada pela Ceramica Assun-
¢do (Grupo Tavares), Itaitinga—CE, corresponde ao material empregado rotineiramente na
fabricacdo de ceramica vermelha tradicional. Trata-se de uma argila sedimentar composta
principalmente por minerais do grupo das caulinitas, além de fragdes varidveis de quartzo,
mica, 6xidos de ferro e matéria organica. Essa composicao confere a argila caracteristicas
essenciais para processos de conformacio, como boa plasticidade, capacidade de retencdo
de dgua e elevada coesdo na massa verde, facilitando o moldeamento e garantindo inte-
gridade dimensional do corpo ceramico. Durante a sinterizacdo, a presencga de ferro e de
argilominerais proporciona retragao controlada e formagao de fases vitreas que contribuem
para o desenvolvimento da resisténcia mecanica. Por ser um insumo abundante, de baixo
custo e amplamente utilizado em olarias, a argila constitui uma matriz adequada para
estudos de incorporagdo de residuos industriais, servindo como base ideal para avaliar
alteracdes microestruturais e mecénicas decorrentes de aditivos como lama siderirgica e

po de granito.

Figura 2 — Argila Vermelha de Olaria apds preparacio.

Fonte: O autor.
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* A lama siderudrgica de alto-forno (Blast Furnace Sludge — BFS), um residuo fino gerado
nos sistemas de limpeza dos gases provenientes do alto-forno durante a producido do
ferro-gusa. Apods a etapa de queima do coque, minério de ferro e fundentes, os gases que
ascendem pelo alto-forno carregam particulas sélidas ricas em 6xidos de ferro, carbono
ndo queimado, silica, alumina e pequenas quantidades de metais residuais. Esses gases
passam por processos de precipitacdo, lavagem imida e decantag@o, nos quais o material
particulado € separado na forma de uma suspensdo aquosa. O sedimento resultante desse
processo forma a lama de alto-forno, caracterizada por granulometria muito fina, elevada

fracdo de 6xidos metélicos e presenca de carbono residual.

Figura 3 — Lama Sidertrgica de alto Forno BFS ap6s preparacao.
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* O Granito com caracteriza¢do comercial rosa Iracema € um residuo proveniente do benefi-
ciamento de rochas ornamentais, amplamente utilizado na inddstria da construcgao civil e
gerado em grande volume durante processos de corte e polimento. Trata-se de uma rocha
ignea de granulagdo média a grossa, composta predominantemente por quartzo, feldspatos
potdssicos e plagiocldsios, além de minerais acessérios como biotita e 6xidos de ferro,
responsdveis pela coloragdo rosada caracteristica. O residuo obtido apds o serramento
€ constituido majoritariamente por particulas finas de silicato, apresentando elevada du-
reza, baixa plasticidade e comportamento essencialmente inerte durante a conformagao
ceramica. Apesar disso, seu teor significativo de silica e feldspatos pode contribuir para
a formacdo de fases vitreas durante a sinterizacao, atuando como agente fundente em
temperaturas mais altas e auxiliando na densificacdo da matriz cerdmica. A utilizacdo
desse residuo como aditivo ceramico promove redugdo do descarte ambiental e agrega

valor a um subproduto abundante no estado do Ceara.

Figura 4 — Granito Rosa Iracema

Fonte: O autor.
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* A 4gua destilada utilizada na preparacdo das massas ceramicas teve como finalidade
garantir controle adequado do teor de umidade e evitar interferéncias provenientes de sais
dissolvidos, ions metdlicos ou matéria organica comumente presentes na 4gua comum. A
eliminacao dessas impurezas € fundamental para assegurar maior reprodutibilidade nos
experimentos, uma vez que contaminantes podem alterar a plasticidade da argila, modificar
reacOes durante a secagem e sinterizac¢do, ou interagir com os residuos incorporados.
A 4gua empregada no estudo foi produzida por meio de um destilador de dgua do tipo
borbulhador/trocador térmico (ASTM INTERNATIONAL, 2011; APHA, AWWA, WEF,
2017), semelhante ao modelo Tecnal TE-2762 (CIENTIFICOS, 2020),figure equipamento
amplamente utilizado em laboratérios de quimica, ceramica e microbiologia. Esse tipo
de destilador opera segundo o principio cldssico da destilagdo simples: a 4gua € aquecida
até a ebulicao em uma camara interna, produzindo vapor que percorre um condensador
tubular de vidro resfriado externamente por circulacdo de dgua. Ao se condensar, o vapor
retorna ao estado liquido, agora isento de sais, sélidos dissolvidos e microrganismos,

acumulando-se em um reservatorio de armazenamento.

Figura 5 — Destilador de dgua do Laboratério de Raios-X.

Fonte: O autor.
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3.1.2 Tratamento da Matéria Prima

Dos insumos a serem usados nesse experimento, em especial a argila e a Lama,
precisaram passar por um processo de tratamento antes de serem utilizados. Para a argila, foi
necessario apenas macerar a fim de controlar sua granulometria para ser menor que 70 mesh de
forma a se obter certa homogeneidade para evitar imprecisdes nos ensaios de flexdo. A lama
siderurgica também passa pelo mesmo processo. Porém, com a finalidade de controlar a umidade
das amostras, a lama tem uma etapa anterior de secagem por 24 h na estufa a 100°C, pois esta
apresentava uma umidade de cerca de 56% de dgua que diminuia com o tempo. Outros insumos,

como a agua destilada e o p6 de granito, ja estavam prontos para aplicagao.

3.1.3 Montagem das Amostras

A vidraria utilizada no preparo das amostras foi previamente lavada e seca, garantindo
a auséncia de contaminantes entre cada ensaio. Em balanca de precisdo, foram pesados 80 g
da mistura composta por argila, lama siderdrgica e p6é de granito, as quais se adicionou dgua
destilada medida em proveta graduada, seguindo as propor¢des apresentadas na Tabela 1. A
homogeneizagdo da mistura foi realizada manualmente até a obten¢do de uma massa uniforme,
posteriormente transferida para a matriz de moldagem. Em seguida, a massa foi submetida
a prensagem em prensa hidrdulica, aplicando-se uma carga de 2 ton durante 30 segundos,

resultando na conformacao final em formato prismético retangular.

3.1.4 Secagem e Sinterizacdo

Ap6s a conformagao, as amostras foram submetidas a secagem em estufa por 24
horas a 100 °C, com o objetivo de eliminar completamente a umidade residual. Em seguida,
suas dimensdes foram medidas e registradas. Posteriormente, as amostras foram encaminhadas
ao processo de sinterizagao, iniciando-se o aquecimento a partir de uma temperatura ambiente
controlada de 30 °C até 1100 °C para as séries A e D, ou até 1200 °C para as séries B e E, sob
taxa constante de 10 °C/min. Ao atingir a temperatura mdxima, cada amostra permaneceu em
patamar térmico por 60 Minuto (min), sendo entdo resfriada gradualmente no interior do préprio
forno.

A figura 6 mostram as amostras logo apds o processo de secagem antes de passar

pela sinterizacao.
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Fonte: O autor.

3.2 Ensaios e Anélises

3.2.1 Medidas das amostras

Apoés a etapa de secagem, € feita uma medida com o paquimetro das amostras
preparadas, identificando a altura, o comprimento e duas medidas de profundidade de cada lado,
pois, sempre apds a prensagem, € observada uma pequena variagdo no tamanho da profundidade
de cada lado.

Ap06s o processo de sinterizagdo, foi realizada a medi¢ao novamente, visando ob-
servar a varia¢ao das medidas observadas para verificar o comportamento das dimensoes das

amostras. Um exemplo de medi¢Oes pode ser observado nas Figuras 7.

Figura 7 — edicdes da amostra A1 (a) apds secagem e (b) apds sinterizagao.

(b)

Fonte: O autor.
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A empresa Cerbrds disponibilizou um fleximetro, mostrado na Figura 8, para a
realizacdo dos ensaios de flexdo. Para realizar o ensaio, a amostra é colocada em um suporte de
2 cilindros, e um terceiro cilindro na parte superior aplica uma for¢ca no ponto médio da amostra
até a ruptura desta. Esse ensaio fornece as informacgdes de Forca médxima [N], indicando o limite
da carga suportada pelo material flexionado, o Médulo de Ruptura Mdédulo de Ruptura a Flexao
(MRF) [kg/cm?], indicando a capacidade do material de resistir a flexdo antes de romper, e, por

ultimo, a carga de ruptura [N], que indica 0 momento exato da falha estrutural.

Figura 8 — Fleximetro CT-12624 - Servitech

Fonte: Retirado do Site da Servitech: https://servitech.com.br/produtos/fleximetro-ct-12624/
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3.2.2 Difracdo de Raios-x

A caracterizagdo estrutural das amostras foi realizada por Difracdo de Raios X ,
utilizando um difratdmetro X’ Pert Pro MPD da PANalytical, configurado no arranjo —, apropriado
para andlises de materiais policristalinos em geometria de reflexdo. O equipamento estava
acoplado ao gonidmetro PW3050/60, com raio de 240 mm, permitindo elevada precisao angular
devido a sua minima resolucao de 0,001° em 2. As amostras foram posicionadas em um porta-
amostra do tipo Reflection—Transmission Spinner PW3064/60, que opera com rotagcdo durante a
varredura. O uso do spinner ¢ fundamental para minimizar problemas associados a orientagao
preferencial dos cristais, especialmente em materiais com particulas lamelares ou alongadas
como argilas e silicatos.

As amostras ceramicas, apds o teste de flexdo, foram pulverizadas em almofariz até
atingirem uma granulometria fina e homogénea, adequada para andlise em modo de reflexdo. O
po resultante foi distribuido sobre um suporte de cavidade rasa, preenchido de forma uniforme e
suportado por um cilindro metalico para facilitar a movimentagdo da amostra.

A radiacao utilizada foi gerada por um tubo de cobalto (Co), operando a 40 kV
e 40 mA, condi¢des adequadas para promover boa intensidade de sinal sem comprometer a
estabilidade térmica do tubo. A linha espectral empregada corresponde a emissdao Co Ko,
com comprimento de onda A = 1,78901 A. A escolha dessa radiacdo se justifica devido 2 sua
menor suscetibilidade a fluorescéncia em materiais ricos em ferro, como as argilas e residuos
siderurgicos utilizados neste estudo. O feixe incidente passou por um monocromador, garantindo
maior pureza espectral e reducdo de ruidos provenientes de radiacdes secunddrias.

A varredura foi realizada no modo continuo, cobrindo o intervalo de 10,0066° a
99,9796° (20). O passo angular selecionado foi de 0,0130°, com 67,32 segundos de integra¢ao
por passo. Essa combinac¢do resulta em um tempo total de andlise elevado, mas proporciona
excelente relacdo sinal-ruido e maior defini¢do dos picos, especialmente importante para detectar
fases minoritdrias e distinguir fases de estrutura semelhante, como diferentes piroxénios. Além
disso, o detector operou em modo PSD Scanning, com comprimento ativo de 3,35°, permitindo
captura simultdnea de uma faixa angular maior e reduzindo oscila¢des de intensidade.

A fenda divergente utilizada foi do tipo fixa, com abertura correspondente a fenda
de 1/4, o que fornece bom compromisso entre intensidade e resolugdo, especialmente adequado
para amostras com superficie de difusdo moderada. Todas as medicdes foram conduzidas a

temperatura ambiente, aproximadamente 25 °C, e com deslocamento angular do detector definido
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como zero, assegurando alinhamento geométrico ideal.

Ap6s a aquisi¢do, os arquivos no formato .xrdml foram processados no software
X’Pert HighScore Plus (PANalytical B.V., 2012), no qual foram aplicadas rotinas de corre¢ao
de background, suavizacao de ruido e detec¢do automdtica de picos. A identificagdo das
fases cristalinas foi realizada utilizando a base de dados disponibilizadas juntamente com o
software, por meio da correlagc@o entre posi¢des angulares (20), espacamentos interplanares (d) e
intensidades relativas. A andlise comparativa entre amostras brutas, secas e sinterizadas permitiu
observar transformacdes tipicas de materiais ceramicos, incluindo reorganizacao dos silicatos,
formacao de fases de alta temperatura, crescimento de piroxénios célcicos, desenvolvimento de
anortita e alteracoes nos 6xidos de ferro decorrentes de processos redox.

A combinacio das condic¢des instrumentais empregadas, radiagao Co K ¢, passo fino,
tempo elevado por passo, amostra rotacionada e monocromador no feixe incidente, garantiu alta
qualidade dos difratogramas e permitiu andlise detalhada das alteracdes estruturais induzidas
pela composi¢do e pela temperatura de sinterizagao.

A técnica de DRX foi aplicada tanto aos insumos previamente preparados quanto as
amostras sinterizadas, com o objetivo de identificar as fases cristalinas presentes nas matérias-
primas e aquelas formadas apds todo o processamento. Essa comparagdo permitiu correlacionar

a evolugdo das fases minerais com as propriedades fisicas obtidas ao longo do estudo.
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4 RESULTADOS

Esta secdo apresenta os resultados obtidos a partir da variacdo sistemdtica das com-
posicdes contendo argila, p6 de granito e lama siderdrgica, bem como da aplicacao de diferentes
temperaturas de sinterizacdo. Os dados foram organizados em subcapitulos incluindo: dimensoes,
comportamento na secagem, efeitos da sinteriza¢do, desempenho mecanico e identificagdo de

fases cristalinas por DRX.

4.1 DimensOes das Amostras

As Tabelas 2, 3 e 4 apresentam, respectivamente, as dimensdes obtidas apds a seca-
gem, apos a sinterizacdo e a redugdo percentual das dimensdes. De maneira geral, observou-se
que as amostras contendo maiores teores de granito exibiram menor retragdo linear, comporta-
mento coerente com a maior fracdo de quartzo presente nesse residuo. O quartzo é uma fase
de baixa reatividade e baixa difusividade em estado sélido, o que reduz a taxa de densificagao.
Além disso, sua conhecida transformagao alotrpica de quartzo o para quartzo 8 a 573 °C,
acompanhada de expansdo volumétrica, tende a compensar parcialmente a contragdo inicial da
matriz, diminuindo a retracao total do corpo ceramico.

A presencga de feldspatos no granito, notadamente feldspatos potéssicos e sédicos,
desempenha adicionalmente o papel de fundente, reduzindo a temperatura de formacao de fase
liquida durante a sinterizacdo. Embora esse efeito promova certa intensificagdo da densificagdao
local, o seu impacto € limitado pela alta propor¢ao de quartzo relativamente inerte. Assim, a
adicdo de granito resulta em uma matriz que combina um componente fundente moderado com
uma fracdo majoritdria de fase rigidizante, resultando em retracdes mais baixas.

Em contraste, as amostras com maior propor¢ao de argila apresentaram retragdes
significativamente mais elevadas. Isso ocorre porque as argilas de olaria tipicas da regido apresen-
tam predominéncia de caulinita e outros argilominerais hidratados, que durante o aquecimento
sofrem desidroxilacdo, reorganizacao estrutural e posterior formacao de metacaulinita e mulita
— processos que favorecem maior difusdo e densificacdo. Além disso, mesmo ndo sendo ricas
em fundentes, essas argilas contém quantidades naturais de 6xidos alcalinos e alcalino-terrosos
(como K70, Na;0 e CaO) associados as fragdes finas, os quais também contribuem para a

formacdo de fase liquida a temperaturas mais baixas, ampliando a retracdo volumétrica final.
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Tabela 2 — Medidas das amostras apds secagem.
Amostra C[mm]] L[mm]] A[mm] V [cm’]

Al 116.25 23.90 13.83 38.41
A2 116.10 23.90 13.55 37.60
A3 116.20 24.00 14.15 39.46
A4 116.25 24.35 14.03 39.70
B1 116.85 24.20 13.65 38.60
B2 116.40 24.00 13.18 36.81
B3 115.20 24.05 14.25 39.48
B4 115.35 24.35 14.33 40.24
Dl 116.35 23.95 13.28 36.99
D2 116.60 24.00 13.65 38.20
D3 117.10 24.35 14.35 40.92
D4 117.30 24.05 14.35 40.48
El 116.60 24.00 13.65 38.20
E2 114.95 24.00 12.90 35.59
E3 116.65 24.15 14.40 40.57
E4 116.75 24.20 14.20 40.12

Fonte: o autor.

Tabela 3 — Medidas das amostras apds sinterizacao.
Amostra C[mm]] L[mm]] A [mm] V [cn’]

Al 11535  23.70 1403 3834
A2 11490  23.90 1320  36.25
A3 11605  24.00 14.15 3941
Ad 11730 23.90 1425 3995
Bl - - - -
B2 - - - -
B3 - - - -
B4 - - - -
D1 11600  24.10 1345  37.60
D2 11660  23.95 13.70 3826
D3 11730 24.40 1433 41.00
D4 11685  24.30 1448  41.10
El - - - -
E2 - - - -
E3 - - - -
E4 - - - -

Fonte: o autor.

O comportamento dimensional observado corresponde aos mecanismos cldssicos de
sinterizacao descritos por (KINGERY et al., 1976), em que a composi¢do quimica e a mineralogia
de cada sistema controlam a predominancia dos processos de difusdo superficial, difusdo de

contorno e formacao de fase liquida durante o aquecimento.
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Tabela 4 — Reducao nas dimensdes das apds a sinterizagao.
Amostra C[%] L[%] H[%] V[%]

Al 077 084 -145  0.18
A2 1.03 000 9746 359
A3 013 000 10003 0.13
Ad 090 185 101.64 -0.63
Bl - - - -
B2 - - - -
B3 - - - -
B4 - - - -
DI 030 -063 10129 -1.65
D2 000 021 10037 -0.16
D3 0.17  -021 9982  -0.20
D4 038 -1.04 10085 -1.53
El - - - -
E2 - - - -
E3 - - - -
E4 - - - -

Fonte: o autor.

4.2 Umidade

As formulacdes com menor teor de dgua (10%) apresentaram maior coesao durante a
prensagem e menor perda de material aderido as paredes da matriz. Esse comportamento € tipico
de massas ceramicas com menor plasticidade e maior rigidez inicial, o que facilita a transmissao
da pressao uniaxial.

A menor quantidade de dgua contribuiu ainda para reduzir o risco de falhas internas
durante a secagem, minimizando a formagdo de microfissuras que podem atuar como iniciadores
de trinca durante o ensaio de flexdo (FERREIRA; HOLANDA, 2014).

Em contraste, massas com 15% de 4dgua apresentaram melhor homogeneizacao,
porém maior risco de reten¢do de dgua interna e consequente formacdo de vapor durante o

aquecimento, favorecendo rupturas espontaneas (FERREIRA et al., 2014).

4.3 Sinterizacdo

Os resultados obtidos durante a sinterizacdo das amostras revelam uma forte influén-
cia da composi¢ao mineraldgica sobre o comportamento térmico e a estabilidade dimensional
dos corpos ceramicos. Nas formulacdes contendo maior propor¢do de granito, observou-se
tendéncia a deformacdo e, em alguns casos, perda de estabilidade geométrica, especialmente nas
amostras sinterizadas a 1200 °C. Esse comportamento esta diretamente relacionado a ag¢do do

feldspato presente no granito, que atua como fundente e reduz significativamente a temperatura
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de formacdo da fase liquida. Quando essa fusdo ocorre de maneira abrupta ou em quantidade
excessiva, o liquido de baixa viscosidade — caracteristico sobretudo dos feldspatos sédicos
— pode promover escoamento interno da massa, levando a piroplasticidade e ao consequente
empenamento da pega.

O processo de fusao parcial do feldspato favorece a formagao de uma fase vitrea
que preenche os poros, promove densificacdo e cimenta as particulas, contribuindo para a
coesdo do corpo ceramico. No entanto, conforme discutido por (RIELLA et al., 2002), o efeito
benéfico desse liquido depende fortemente de sua viscosidade e de sua quantidade relativa. Nas
amostras deste estudo, o aumento de temperatura associado ao maior teor de fundente favoreceu
a formacdo de um liquido excessivamente fluido, o que explica a deformacgdo observada em
algumas composigdes.

Além disso, em diversas amostras foram identificadas regides com poros fechados
apos a queima. Esse aprisionamento de gases € critico, pois, como destacado por (NORTON,
1973), tensdes internas geradas nesses poros podem resultar em microtrincas ou mesmo rupturas
inesperadas durante o ciclo térmico. Tal fenomeno foi particularmente evidente em formulagdes
com umidade residual mais elevada, nas quais foram registradas rupturas espontaneas ainda nas
etapas iniciais de sinterizagdo, atribuidas a expansao do vapor d’agua aprisionado na matriz
porosa.

Assim, os resultados obtidos confirmam que o equilibrio entre teor de feldspato,
controle da umidade, temperatura maxima e taxa de formacgao de fase liquida € determinante
para a estabilidade dimensional e integridade mecanica das pecas sinterizadas. A combinagdo
desses fatores explica tanto a deformacio observada nas amostras ricas em granito quanto as
falhas relacionadas a reten¢ao de umidade nas demais composicoes.

O comportamento térmico das amostras demonstrou forte dependéncia da composi-
cdo e do teor de umidade residual. As amostras sinterizadas em temperaturas mais elevadas (1200
°C) apresentaram, em alguns casos, coloragao mais escura, atribuida a reducdo parcial de Fe; O3
para Fe304. Também foram observadas rupturas espontaneas durante a sinterizag¢do, sobretudo
em amostras com maior teor de 4gua. Segundo a literatura, a umidade aprisionada pode gerar
pressdes internas significativas devido a expansao do vapor em canais porosos, ocasionando
fraturas ainda nas etapas iniciais do aquecimento, antes mesmo da consolida¢do microestrutural.

As anélises por difragdo de raios X confirmam a formacao de novas fases minerais,

incluindo silicatos de célcio, feldspatos modificados e piroxénios ricos em ferro, evidenciando
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que a sinterizac¢do ocorreu de forma parcial dentro do intervalo térmico aplicado. A presenca de
fases como CaFe(Si»O¢) e CaAl,Si»Og indica fusdo incipiente e rea¢do entre componentes da
lama siderurgica e da matriz argilosa, corroborando a ocorréncia de interacdes quimicas durante

o processo de queima.

4.4 Flexao

Foram testadas 10 amostras, correspondentes as séries A e D, além das amostras B3
e B4. As demais amostras das séries B e E apresentaram defeitos severos durante a sinterizagao,
impossibilitando a realizacdo dos ensaios de flexdo. Com excecdo de B3 e B4, que se mantiveram
estruturalmente vidveis, os corpos dessas séries exibiram fratura espontanea, fissuracdo interna
e deformacodes piroplésticas acentuadas, de modo que seus resultados mecanicos ndo seriam
representativos. Para a preparacao posterior das andlises de difracdo de raios X, essas amostras

foram entdo fragmentadas manualmente.

Tabela 5 — Resultados dos ensaios de flexdo

Amostra  Flexdo [kg/cm?]

Al 17,66
A2 4,31
A3 2,08
A4 3,34
B1 -
B2 -
B3 20,73
B4 22,79
Dl 4,04
D2 2,61
D3 1,97
D4 1,90
El -
E2 -
E3 -
E4 -

Fonte: o autor.

Os valores de resisténcia a flexao obtidos encontram-se na Tabela 5, onde se observam
diferencas marcantes entre amostras sinterizadas a 1100 °C e 1200 °C. A degradacio severa
observada nas séries B e E estd diretamente associada ao maior teor de umidade residual
e a composicao mais rica em feldspato e quartzo, que juntos influenciam profundamente o
comportamento térmico. Conforme descrito por (RAHAMAN, 2003) e (SILVA et al., 2007b), a

agua aprisionada em poros fechados expande-se rapidamente quando submetida a temperaturas
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superiores a 100 °C. Caso a eliminag@o nio ocorra de forma uniforme, o vapor pressurizado gera
tensoes internas capazes de produzir rupturas explosivas ainda nas etapas iniciais da sinterizacao.

Somado a isso, a formacgdo prematura de fase liquida, resultado da acdo fundente
dos feldspatos presentes no granito, pode reduzir a viscosidade da matriz silicatada, ocasionando
escoamento localizado e perda de estabilidade dimensional, conforme discutido por (RIELLA
et al., 2002). Nas amostras das séries B e E, a combinac¢do entre fusdo excessiva, presenga de
umidade aprisionada e tensdes térmicas provenientes das transformagdes do quartzo (de quartzo
o para quartzo 3 a 573 °C potencializou a formagao de trincas internas, culminando na falha
total da maioria dos corpos de prova. O escurecimento observado em algumas pecas sinterizadas
a 1200 °C é compativel com a reducao parcial de Fe,O3 para Fe304, fendmeno favorecido em
microambientes pouco oxigenados dentro de fissuras e regides colapsadas (BARSOUM, 2003).

As amostras B3 e B4 representaram excecoes, preservando integridade estrutural
suficiente para realizagdo do ensaio de flexdo. Fatores como menor teor de umidade inicial,
melhor compactacio na prensagem e microestrutura mais homogénea favoreceram sua sobre-
vivéncia ao ciclo térmico agressivo de 1200 °C. Consequentemente, apresentaram as maiores
resisténcias a flexdo, destacando o papel positivo da formacao controlada de fase vitrea na coesao
da microestrutura — mecanismo amplamente descrito por (KINGERY et al., 1976).

Apesar de os valores de resisténcia a flexdo fornecerem tendéncias relevantes sobre
o efeito da composicao e da sinterizagc@o, nio € possivel comparar diretamente os resultados com
padrdes normativos, como American Society for Testing and Materials (ASTM) C1161 (ensaio
de flexdo em ceramicas avangadas) (ASTM International, 2018) ou NBR 13818 (especificagdo
para placas ceramicas) (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, 1997). Isso se deve a
auséncia de padronizacdo geométrica e ao método de conformacao utilizado no presente trabalho,
que difere significativamente das dimensdes, propor¢des e condigdes prescritas por essas normas.

Da mesma forma, ndo € possivel comparar os resultados com valores tipicos divulga-
dos para ceramicas comerciais, pois cada industria utiliza geometrias, porosidades, composicoes,
ciclos térmicos e métodos de conformacado proprios. Na auséncia de uma norma unificada para
corpos prismaticos destinados especificamente ao ensaio de flexdo em ceramica vermelha, os
valores obtidos neste estudo devem ser interpretados apenas de forma comparativa entre as
préprias séries, € ndo como equivalentes aos materiais comerciais.

Os ensaios de flexdo foram realizados nas amostras que permaneceram estrutural-

mente {ntegras apds o processo de sinteriza¢do. Contudo, observou-se que uma parte significativa
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dos corpos de prova pertencentes aos grupos B e E apresentou escurecimento acentuado, fissu-
racdo interna e fratura espontanea apds a etapa de queima a 1200 °C, o que impossibilitou sua
utilizacao nos ensaios mecanicos (com excecao das amostras B3 e B4 que apresentaram fissuras

menores possibilitando os testes).

4.4.1 Inferéncias estatisticas com base nos ensaios de flexdo.

Com base nos valores obtidos nos ensaios de flexdo, foram calculadas as médias 4.1,

desvios-padrio 4.2 e coeficientes de variacido (CV) 4.3 de cada série, utilizando as expressoes:

I
x_ZZx, 4.1)

i=1

4.2)

CV = i % 100% (4.3)

A Série A, apresentou média de 6,85kg/cm?, desvio-padrio de 7, 14kg/cm? e CV
~ 104%, indicando altissima dispersdo. Essa variabilidade reflete a baixa homogeneidade
microestrutural do grupo, associada a maior sensibilidade das composicdes ricas em argila ao
teor de umidade inicial e ao nivel de compactacio durante a prensagem.

A Série D apresentou comportamento semelhante, embora menos extremo, com
média de 2,63kg/cm?, desvio-padrio de 0,94kg/cm? e CV ~ 35,8%. Essa dispersio moderada
indica que, embora existam diferencas significativas entre as amostras, houve maior consisténcia
interna quando comparada ao grupo A.

J& a Série B, representada apenas pelas amostras B3 e B4, as tnicas estruturalmente
integras ap0s sinterizacdo a 1200 °C, apresentou a maior média entre todas as formulacdes
21,76kg/cm?, acompanhada de desvio-padrio de 1,46kg/cm? e CV = 6,7%, demonstrando
excelente reprodutibilidade. Essa baixa variabilidade indica microestrutura mais uniforme, menor
quantidade de defeitos pré-existentes e melhor densificagdo, coerente com o comportamento

esperado para composi¢des contendo quantidade moderada de granito.
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Ao comparar os valores obtidos neste estudo com referéncias normativas e com
trabalhos cientificos previamente publicados, torna-se evidente que os resultados apresenta-
dos devem ser interpretados exclusivamente dentro do escopo experimental adotado, uma vez
que ndo seguem padrdes internacionais de preparacdo de corpos de prova. A norma ASTM
C1161 (ASTM International, 2018), amplamente utilizada para ensaios de flexdo em ceramicas
avangadas, especifica requisitos rigorosos quanto a geometria dos corpos (relagdo comprimen-
to/espessura, acabamento superficial, tolerancias dimensionais e orientagdo de carregamento),
fatores que exercem influéncia direta no médulo de ruptura (MRF). Da mesma forma, a NBR
13818 (Associacdo Brasileira de Normas Técnicas, 1997), voltada para placas ceramicas de re-
vestimento, estabelece métodos de ensaio e critérios de desempenho que ndo se aplicam a corpos
prismaticos produzidos por moldagem laboratorial. Assim, devido a auséncia de padronizacio
geométrica e as diferencas no método de conformacio, os valores aqui reportados nao podem ser
comparados de forma quantitativa com materiais comerciais ou com os limites prescritos por tais
normas.

Além disso, a literatura demonstra que ceramicas estruturais produzidas com argila
comum e residuos industriais tendem a apresentar resisténcia mecanica moderada, usualmente
entre 20 e 80 Megapascal (MPa) (aprox. 200 a 800 kg/cm?), dependendo da compactagao,
granulometria, umidade e temperatura de queima. Trabalhos como (SILVA et al., 2007b) e
pesquisas semelhantes envolvendo a incorporacao de residuos de granito e lama siderdrgica
reportam valores de resisténcia inferiores quando a microestrutura apresenta porosidade elevada,
trincas internas ou formac¢do inadequada de fase vitrea — mecanismos que coincidem com os
observados nas séries A e D deste estudo. Assim, os baixos valores médios obtidos (entre 1,9
e 6,8 kg/cm?) refletem a grande porosidade residual, a heterogeneidade microestrutural, e a
eliminacao incompleta de 4dgua, associados a ciclos térmicos que nao foram otimizados para
maximizar densificagdo.

No entanto, as amostras B3 e B4 apresentaram desempenho mais coerente com o
relatado na literatura para composi¢des contendo fundentes naturais, alcangando resisténcias
proximas as registradas em estudos com adi¢cdes moderadas de feldspato ou granito. O comporta-
mento superior dessas amostras reforca o papel da formagao controlada de fase liquida na coesao
microestrutural durante a sinterizagdo — fendmeno amplamente discutido por (KINGERY et
al., 1976). Ao mesmo tempo, as diferengas abruptas entre as séries evidenciam a necessidade de

maior controle sobre umidade inicial, taxa de prensagem, granulometria, e tempo em patamar
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térmico, fatores criticos para reprodutibilidade mecanica conforme demonstrado em estudos
prévios e nas recomendagdes das normas internacionais.

Dessa forma, ainda que os valores obtidos estejam abaixo daqueles reportados em
sistemas ceramicos comerciais ou padronizados, eles sdo plenamente explicaveis pelo conjunto
de varidveis experimentais adotadas. Além disso, destacam a relevancia de esforcos futuros para o
estabelecimento de normas especificas para corpos de prova prismaéticos utilizados em pesquisas
com ceramica vermelha, uma vez que a auséncia dessa padronizagdo limita a comparagdo direta

entre trabalhos cientificos, resultados laboratoriais e produtos industriais.

4.5 Difragao de Raios-x

A identificagdo das fases cristalinas presentes nas amostras foi realizada utilizando
o software X’Pert HighScore Plus (PANalytical B.V., 2012). O tratamento inicial dos dados
envolveu o pré-processamento automaético do difratograma, incluindo corre¢do do fundo pelo
método Flat Background e More Background, suavizacao adaptativa (adaptive smoothing) e
interpolagdo do passo angular para aproximadamente 0,01° em 26. Essa etapa reduziu ruidos
experimentais, estabilizou a linha de base e garantiu que as posi¢des e intensidades dos picos
fossem extraidas com maior precisao.

A detecgdo dos picos foi realizada pelo algoritmo baseado na segunda derivada,
ajustado para identificar picos com significancia minima 2 e larguras compativeis com fases
cristalinas tipicas de silicatos e 6xidos. Foram incluidos também picos adicionais identificados
manualmente, garantindo que todos os contribuintes relevantes fossem considerados, sobretudo
em regides onde havia sobreposicao de sinais ou baixa intensidade.

Ap6s a identificagdo dos picos, foi aplicado o procedimento de ajuste de perfil,
refinando posi¢des, intensidades, larguras e formato dos picos. Esse refinamento permitiu obter
um conjunto de pardmetros cristalograficos mais preciso para alimentacdo do algoritmo de
Search & Match, reduzindo ambiguidades na identificacdo.

A identificacdo das fases foi conduzida pelo modo multi-phase Search & Match,
comparando o conjunto de picos refinados com o banco de dados. O algoritmo utilizou critérios
rigorosos, incluindo um filtro de elementos quimicos utilizado acrescentado para evitar a inclusiao
de elementos similares na indentificacdo de fases. Esse filtro € para ser feito com base no ensaio
de fluorescéncia de raios-x, porém, devido a falta de recursos para a realizacao dessa andlise

para esse trabalho, foi feito com base nos elementos mais comuns presentes em cada amostra
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(inluindo os insumos) levando em consideracio a sua composicao ja conhecida.

Esse procedimento resultou na identificacdo de fases caracteristicas das composicoes
ceramicas estudadas, incluindo quartzo, feldspatos cdlcicos (anortita), piroxénios calcicos,
espinélios e 6xidos de ferro, cuja formacao esta diretamente relacionada as reagdes entre argila,
granito e lama siderdrgica durante a sinterizagdo. A associacdo dessas fases foi posteriormente
utilizada para discutir a evolucdo microestrutural e sua influéncia sobre o desempenho mecanico
das amostras.

O resultado da difracao de raios-x das amostras obtidas levou a identificacao das

seguintes fases:

Tabela 6 — Fases encontradas pela difracdo de raios-x das matérias primas.

Amostra Fase Foérmula
Silicon Oxide Si0,
Sodium Calcium Aluminum Silicate (Na,Ca)Al(Si,Al)3;Og
Argila Potassium Aluminum Silicate KAISi3Og
Potassium Aluminum Silicate Hydroxide Ko 9gAl; 83(Si3Al)g.955010((OH)1.800.2)
Sodium Titanium Silicate Nay(TiSis0q3)
Silicon Oxide Si0,
Sodium Aluminum Silicate Na(AlSizO0g)
Granito Potassium Aluminum Silicate KAISi3Og
Potassium Magnesium Aluminum Silicate (K,H),(Mg,Fe? "), (Al,Fe3*),(Si04)3
Sodium Calcium Aluminum Silicate (Na,Ca)Al(Si,Al)3;Og
Iron Oxide Fe,03
Lama Iron Phosphate Fe7(POy4)g
Calcium Magnesium Silicate CaMg(SiO3);
Calcium Aluminum Iron Oxide CaAlyFegOq9

Fonte: o autor.



Tabela 7 — Fases encontradas pela difracdo de
raios-x das matérias primas.

Amostra Fase Férmula
Silicon Oxide Si0,
Iron Oxide Fe, 03
Calcium Iron Silicate CaFe(Si,0¢)
Al Iron Phosphate FePOy4
Calcium Silicon CaSi,
Calcium Aluminum Silicate Cag.ggXSo.12Al1 77512 230g
Potassium Aluminum Silicate K(AISi3Og)
Silicon Oxide SiO;
Iron Aluminum Oxide (FeO‘866A10. 1 34)(A11,366Feo_ 1 34)04
A3 Silicon Phosphate Oxide SiP, Oy
Iron Silicate Fe,(Si0y4)
Potassium Aluminum Silicate KAISi3Og
Silicon Oxide Si0,
Bl Iron Aluminum Oxide (Feo'826A10. 174)(A11,826Feo_ 174)04
Iron Oxide Fe, O3
Calcium Manganese Silicate Cag 36Mng 45103
Silicon Oxide SiO;,
Iron Aluminum Oxide (Feo.gzlAlol179)(A11‘821F60'179)O4
B3 Iron Oxide Fe, 03
Phosphorus Oxide P,05
Silicon Sulfide SiS,
Silicon Oxide Si0,
DI Calcium Aluminum Silicate CaAl;Si;Og
Iron Oxide Fe, 03
Potassium Aluminum Silicate KAISi3;Og
Silicon Oxide SiO,
D3 Calcium Aluminum Silicate Ca(Al,Si;0g)
Iron Oxide Fe, 03
Potassium Aluminum Silicate K(AISi3Og)
Silicon Oxide Si0,
Iron Aluminum Oxide (F€0_8(,5A10.135)(A11.865F60A135)O4
Iron Titanium Oxide Sulfite Fe 03 Ti0224(SO3)1 .3
El Aluminum Iron Fes Al
Phosphorus Oxide P,05
Silicon Oxide Si0,
Iron Oxide Fe, O3
Silicon Oxide SiO,
E3 Iron Aluminum Oxide (Feo'865A10_135)(A11.g65Feo_135)04
Iron Oxide Fe, 03
Calcium Aluminum Silicate CaAl,Si;Og

Fonte: o autor.
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Figura 9 — Difracdo de Raios-X para as amostras Al, A3, Bl e B3
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Figura 10 — Difrac¢do de Raios-X para as amostras D1, D3, E1 e E3
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As fases identificadas nas matérias-primas (Tabela 6) confirmam o cardter mineral6-
gico esperado dos insumos utilizados. A argila apresentou predominantemente quartzo SiOs,
feldspatos sédico—cdlcicos e potdssicos (Na,Ca)Al(Si,Al)303 e KAlSi3Os, além de pequenas
quantidades de silicatos titaniferos, coerentes com argilas de uso estrutural. O granito exibiu
composi¢do essencialmente feldspdtica, reforcando seu papel como fundente, enquanto a lama si-
derurgica revelou altos teores de 6xidos de ferro Fe; O3, fosfatos e silicatos calcico-magnesianos,
indicando sua origem em sistemas imidos de lavagem de gases e decantacdo de particulas finas
(SANTOS, 2002).

Nas amostras sinterizadas (Tabela 7), observou-se a coexisténcia de fases primdrias
remanescentes das matérias-primas e fases neoformadas durante o tratamento térmico. Entre
as fases remanescentes, destacam-se o quartzo SiO;, identificado em todas as composicoes,
os feldspatos potéssicos KALSi3Og e sédico-cdlcicos, e os 6xidos de ferro. A persisténcia de
quartzo, especialmente nas amostras D e E, estd em concordancia com os resultados de retragao
linear reduzida dessas séries e com o carater refratario das composi¢des mais ricas em argila, ja
discutido anteriormente.

Ainda na tabela 7 foi identificado o composto: Calcium Aluminium Silicate (Cag ggX So.12A1] 77Si
que € um tipo de anortita. A fase e composicao foi retirada diretamente do banco de dados do
Software onde ele apresenta um X que para esse composto, no contexto desse trabalho, se refere
ao elemento K provenientes dos feldspatos presentes no granito.

As fases formadas durante a sinterizacdo sao consistentes com 0 comportamento
térmico observado:

* piroxénios cdlcico-férricos CaFe(SiOg),

anortita CaAl,Si,Og,
* espinélios férrico-aluminosos FeAl> Oy,
e olivina férrica Fe2SiO;,.

Nos difratogramas apresentados, as barras laranjas posicionadas acima de cada gra-
fico correspondem aos picos identificados automaticamente pelo software X’ Pert HighScore
Plus (PANalytical B.V., 2012). As demais barras coloridas sobrepostas ao padrao experimental
representam as posicoes esperadas dos picos das fases cristalinas determinadas na andlise, en-
quanto o grafico a direita apresenta esses padrdes separados por fase para facilitar a visualizacao.
Cada conjunto de barras € exibido em uma cor distinta, permitindo diferenciar claramente fases

como quartzo, hematita, magnetita, anortita ou piroxénios. A altura relativa das barras indica
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qualitativamente a intensidade tedrica dos picos, conforme registrado nas fichas cristalogréaficas
do banco de dados, e suas posicdes no eixo 20 mostram onde tais reflexdes deveriam ocorrer na
amostra. Assim, a correspondéncia entre as barras tedricas e o difratograma experimental auxilia
na confirmacdo das fases presentes, na verificacao do ajuste entre os padrdes observados e os de
referéncia e na identificacdo de picos sobrepostos ou préximos.

A presenca dessas fases indica que ocorreram reagdes no estado sélido, ativadas pela
presenca de fundentes do granito e pelas espécies ricas em ferro da lama. A formacdo de anortita
e piroxénios, em particular, € tipica de sistemas silicato—aluminato submetidos a temperaturas
superiores a 1100 °C, refor¢cando que a sinterizacdo foi suficiente para promover fusio incipiente
e evolu¢do microestrutural mais intensa nas séries tratadas a 1200 °C.

Os difratogramas das Figuras 9 e 10 mostram tendéncias claras entre composic¢ao,
evolucao de fases e comportamento mecanico onde amostras com maior resisténcia (B3 e B4)
Exibiram maior propor¢ao de fases densificantes (espinélio e anortita) e menor quantidade
de quartzo residual. Isso confirma a maior reatividade da composi¢ao com cerca de 15% de
granito, favorecendo a formacgdo de fase liquida vitrea durante a sinterizacdo. Os altos valores de
resisténcia a flexao obtidos sdo compativeis com o maior grau de densificagao observado e com
a literatura cldssica sobre sinterizacdo liquida (KINGERY et al., 1976; RAHAMAN, 2003).

Amostras de menor resisténcia (séries A e D) Apresentaram predominio de quartzo
e menor formagdo das fases neoformadas mencionadas. Isso explica:

* a maior retragdo das formula¢des mais ricas em argila (série A),

¢ a baixa resisténcia mecanica das séries A e D,

* a heterogeneidade microestrutural observada (confirmada pelo alto coeficiente de variagdo
nessas séries).

Amostras com falhas e rupturas térmicas (séries B e E) que sofreram escureci-
mento, fratura espontanea e perda de integridade apds sinterizacdo mostraram fases associadas a
ambientes de baixa oxigenacao e possivel redu¢io, como:

* Fe304 derivado da reducdo parcial de Fe,03,
* silicatos célcico-magnesianos mal cristalizados,
* fosfatos parcialmente fundidos.

Esses achados sdo coerentes com o fendmeno de aprisionamento de umidade e

ruptura explosiva relatado na literatura para corpos ceramicos argilosos (SILVA et al., 2007b;

BARSOUM, 2003).
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A andlise integrada das DRXs com os resultados de resisténcia e retracao indica
que o desempenho final dos corpos de prova foi controlado pela competi¢do entre maior teor de
fundentes (granito) (promove maior formacdo de fases densificantes e aumento da resisténcia
mecanica (caso de B3 e B4)) e maior teor de argila e umidade residual (favorece a permanéncia
de quartzo, maior retracao térmica, baixa sinterabilidade e maior incidéncia de defeitos).

Assim, o conjunto das fases identificadas, remanescentes e neoformadas, confirma o
papel determinante da composicao e da temperatura na evolu¢do microestrutural das ceramicas
estudadas e explica de forma consistente os padroes mecanicos e as falhas observados ao longo
do trabalho.

A comparacdo entre os resultados obtidos neste trabalho e os achados das pesqui-
sas anteriores evidencia avancos importantes na compreensiao do comportamento ceramico de
misturas contendo residuos industriais. Enquanto estudos prévios observaram elevada absor¢ao
de dgua e baixa resisténcia mecanica quando a lama sidertrgica foi utilizada de forma isolada
ou com propor¢des reduzidas de silica, os resultados do presente trabalho demonstram que a
inclusdo do p6 de granito contribui significativamente para uma maior densificacdo das amostras
e reducdo de defeitos associados a expansao térmica. Além disso, a extensao da faixa de tempe-
raturas empregadas na sinterizacao, especialmente a utilizacdo de 1200 °C, permitiu observar
mecanismos de fusdo parcial e formagado de fases cristalinas que ndo haviam sido identificados
em pesquisas anteriores, realizadas em temperaturas inferiores. Esses fatores explicam o aumento
de resisténcia mecanica observado em determinadas formulacdes e reforcam a importancia do

ajuste conjunto entre composi¢ao e ciclo térmico (MACIEL, 2022; NASCIMENTO, 2023).
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5 CONCLUSOES E DISCUSSAO

5.1 Discussao

Os resultados obtidos demonstram que a variacao das proporc¢des de argila, granito e
lama siderurgica exerce influéncia direta sobre o comportamento térmico, dimensional, micro-
estrutural e mecanico das ceramicas obtidas. A andlise integrada de retracdo, massa especifica,
resisténcia mecanica e DRX permitiu compreender os mecanismos que controlam a densificacao
e a formacdo de fases em cada composicao.

As amostras com maior teor de argila apresentaram maior retra¢ao linear, compor-
tamento tipico de massas argilosas ricas em argilominerais hidratados. A desidroxilagdo e a
reorganizacao estrutural desses minerais intensificam a contracdo volumétrica e favorecem a
formacdo de fase liquida inicial. Por outro lado, o aumento do teor de granito reduziu a retra-
¢ao, resultado associado a maior estabilidade térmica dos silicatos igneos presentes (quartzo e
feldspatos), que apresentam menor reatividade nas etapas iniciais de aquecimento.

Do ponto de vista mecanico, observou-se que composi¢des com teor moderado
de granito, em torno de 15%, apresentaram o melhor desempenho, especialmente quando
sinterizadas a 1200 °C. Nesses casos, verificou-se a formacdo controlada de fase vitrea e
o desenvolvimento de fases cristalinas de alta temperatura, incluindo anortita, piroxénios e
espinélios, que contribuiram para o aumento da rigidez e da resisténcia a flexao. Esses resultados
corroboram os mecanismos cldssicos de sinterizacao por fase liquida descritos por (RAHAMAN,
2003; KINGERY et al., 1976).

Entretanto, teores elevados de granito comprometeram a integridade das amostras.
As composi¢des mais ricas em feldspatos sédicos e potdssicos geraram quantidade excessiva de
fase liquida, diminuindo sua viscosidade e favorecendo deformacdes piropldsticas, fechamento
prematuro de poros e formacao de tensdes internas. A DRX mostrou maior formacao de anortita
e piroxénios nessas amostras, indicando reatividade exacerbada, consistente com a perda de
coesdo microestrutural observada.

Outro aspecto critico foi a ocorréncia de falhas explosivas durante a sinterizacdo das
séries B e E. A ruptura antes do atingimento de 1200 °C foi atribuida a retencao de umidade
em poros fechados e sua conversao rapida em vapor sob altas taxas de aquecimento. A pressao
interna resultante provocou fraturas catastréficas, fendmeno amplificado por microambientes

redutores associados a decomposicao de 6xidos de ferro.
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Adicionalmente, verificou-se que a pressdo de prensagem influenciou significati-
vamente a permeabilidade das amostras e sua capacidade de liberacdo de umidade. Pressoes
excessivas reduziram a porosidade inicial e dificultaram o escape de fluidos, contribuindo para a
ocorréncia de falhas térmicas.

Visitas técnicas realizadas a indudstria Cerbrds permitiram identificar um desafio
adicional: a auséncia de uma padroniza¢do nacional amplamente adotada para a confecc¢ao
de corpos de prova destinados aos ensaios de flexdo. Observou-se que diferentes industrias
e laboratdrios utilizam geometrias, dimensdes e condi¢des de conformacao distintas, o que
impossibilita comparagdes diretas entre resultados, compromete a confiabilidade dos ensaios
e dificulta o desenvolvimento de metodologias unificadas. Tal cenério ressalta a importancia
pratica deste estudo, destacando a necessidade de esforcos futuros de normalizac¢do para o setor
ceramico brasileiro, especialmente no contexto de ceramicas estruturais produzidas com residuos
industriais..

A realizag@o de andlises térmicas complementares — como TG/TGA, DTA e DSC —
teria proporcionado compreensdo ainda mais precisa dos eventos fisicos e quimicos responsdveis
pela eliminacao de dgua, formacado de fase liquida e estabilidade térmica das composicoes.
Normas como ISO 11358-1, ASTM E1131, ASTM E365, ASTM C24 e ISO 501 oferecem
metodologias consolidadas para tais caracterizagdes e representam caminhos importantes para
trabalhos futuros.

De forma geral, os resultados reforcam que a incorporacao de residuos industriais €
vidvel, mas requer controle rigoroso da propor¢ao de granito, da pressdo de conformagdo, da
secagem e do perfil de aquecimento, a fim de garantir estabilidade microestrutural e desempenho

mecanico adequado.

5.2 Conclusao

A incorporacdo de p6 de granito e lama siderdrgica em matrizes argilosas mostrou-se
tecnicamente vidvel, evidenciando o potencial desses residuos como matérias-primas alternativas
dentro de um modelo de economia circular. O estudo permitiu identificar limites composicionais,
parametros de processamento e fatores criticos que influenciam diretamente o desempenho
mecanico e microestrutural das cerdmicas produzidas.

Os resultados deste trabalho, quando analisados em conjunto com as pesquisas

desenvolvidas nos anos anteriores, demonstram claramente a evolucao técnica e cientifica da
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linha de estudo voltada ao reaproveitamento de residuos industriais na ceramica vermelha. Os
estudos iniciais evidenciaram a viabilidade da lama sidertrgica como insumo ceramico, embora
suas limitag¢des, como altos teores de ferro e zinco, tenham exigido ajustes nas formulagdes. A
presente pesquisa contribui ao mostrar que a combinacdo desse residuo com o pé de granito
permite aprimorar significativamente a densificag@o, reduzir defeitos como trincas e variagdes
de cor e aumentar a resisténcia mecanica das amostras, especialmente quando submetidas a
sinterizacdes em temperaturas mais elevadas. Dessa forma, os resultados obtidos refor¢cam a
aplicabilidade técnica e ambientalmente sustentdvel dessas misturas para a producdo de ceramicas
estruturais, a0 mesmo tempo em que apontam caminhos promissores para formulagdes futuras
e para a consolidacdo de praticas industriais alinhadas a economia circular (MACIEL, 2022;
NASCIMENTO, 2023).

Verificou-se que teores moderados de granito, em torno de 15%, associados a
sinterizagdo a 1200 °C, resultam nas melhores propriedades mecanicas. Nessa condicao, ha
formacao equilibrada de fase vitrea e desenvolvimento de fases cristalinas reativas (anortita,
piroxénios e espinélios), que contribuem para a densificacdo e aumentam a resisténcia a flexo.

Em contrapartida, composi¢des com teores elevados de granito apresentaram queda
significativa de desempenho, deformacdes, fissuracdo interna e, em alguns casos, ruptura espon-
tanea ainda durante a sinterizac@o. Tais instabilidades ocorrem devido ao excesso de fase liquida
de baixa viscosidade produzida pelos feldspatos, confirmando a existéncia de um limite maximo
de adi¢ado de granito acima do qual a microestrutura perde coesao e se torna suscetivel a falhas
térmicas e mecanicas.

As falhas explosivas observadas nas séries B e E reforcam a importancia do controle
rigoroso das etapas de secagem e aquecimento, evidenciando que a reten¢do de umidade e a
formacdo de vapor aprisionado sdo fatores criticos para a integridade estrutural das pecas.

A andlise de DRX foi fundamental para compreender a evolugdo das fases durante
0 aquecimento, confirmando que o desempenho das ceramicas estd diretamente relacionado
a formacdo de fases densificantes. Aliada as observagdes térmicas € mecanicas, essa andlise
permitiu estabelecer uma correlacao clara entre composi¢do, microestrutura e propriedades.

Também foi constatado que ndo ha padronizacao setorial no Brasil para corpos de
prova de flexdo utilizados em ceramica vermelha. Essa lacuna afeta a comparabilidade entre
laboratérios e a confiabilidade dos resultados, refor¢cando a necessidade de desenvolvimento de

normas especificas ou adaptacdo das normas internacionais ja consolidadas.
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Em sintese, o trabalho demonstrou que a utilizacdo de residuos industriais em
formulagdes ceramicas € promissora e ambientalmente favoravel, desde que se estabelecam
limites composicionais e diretrizes claras de processamento. Os resultados obtidos contribuem
tanto para o conhecimento cientifico quanto para a aplicacdo industrial, fornecendo subsidios
para o desenvolvimento de ceramicas mais eficientes, sustentdveis e de melhor desempenho.

Além das contribuicdes técnico-cientificas obtidas, os resultados deste estudo tam-
bém evidenciam o potencial para aplicacdes em pisos ceramicos. De acordo com a ABNT NBR
13818, pisos ceramicos devem atender a requisitos rigorosos de absor¢do de dgua, resisténcia
mecanica, resisténcia a abrasdo e estabilidade dimensional, parametros fortemente influenciados
pela microestrutura desenvolvida durante a sinterizacdo. As amostras contendo cerca de 15%
de granito, sinterizadas a 1200 °C, apresentaram densificacio eficaz, formacgdo de fase vitrea
controlada e baixa incidéncia de defeitos, caracteristicas alinhadas as exigéncias para grupos
de absorcao de dgua mais baixa e maior resisténcia mecanica, como os grupos Bla e BIb da
classificagdo normativa. A presenca de fases cristalinas densificantes (como anortita, piroxé-
nios e espinélios) e a reduc@o de poros interconectados sdo aspectos essenciais para melhorar
desempenho em abrasdo e flexao, propriedades criticas para placas ceramicas destinadas ao
trafego moderado ou intenso. Dessa forma, as composi¢des estudadas demonstram potencial para
aplicagdes industriais no setor de revestimentos, desde que submetidas a refinamentos adicionais

de processo para garantir uniformidade microestrutural e repetitividade produtiva.

5.3 Trabalhos Futuros

Com base nos resultados obtidos e nas limitacdes identificadas ao longo do estudo,
recomenda-se o desenvolvimento das seguintes linhas de investigagao:

* Realizacdo de andlises térmicas completas (TGA, DTA e DSC): Aplicac¢do das normas ISO
11358-1, ASTM E1131, ASTM E365, ASTM C24 e ISO 501 para caracterizar eventos
térmicos fundamentais, como desidroxilacdo, decomposi¢do de carbonatos, formacgdo de
fase liquida, temperatura de amolecimento e transi¢do vitrea. Essas andlises permitirdo
refinar o perfil de queima e prevenir falhas associadas a retencao de umidade e deformacao
piropléstica.

* Avaliacdo da influéncia da pressdao de prensagem e da geometria do corpo de prova:
Recomenda-se a producdo de discos ou pastilhas circulares, que apresentam menor raziao

de aspecto e distribui¢do de tensdes mais uniforme durante a conformacdo. Esse formato
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permitird investigar, de forma isolada, a influéncia da pressao sobre a densificacdo, ge-
racdo de defeitos e resisténcia mecanica, além de contribuir para futuras propostas de
padronizacao de corpos de prova.

* Estudo sistemdtico do limite mdximo de adi¢do de granito: A partir dos resultados ob-
servados, sugere-se investigar com maior precisao o intervalo critico entre 15% e 25%
de granito, visando determinar a transi¢do entre comportamento benéfico e instabilidade
microestrutural causada pelo excesso de fase liquida.

* Recomenda-se a realizacdo de ensaios de absorcao de dgua conforme a ABNT NBR 13818
e ISO 10545-3, a fim de quantificar a porosidade aberta e a eficiéncia da densificacio apds
a sinterizag¢do. Esse teste permitiria avaliar a classificacdo das pecas em grupos ceramicos
normativos (BI, Blla, BIIb e BIII), além de correlacionar os teores de residuos adicionados
com a formacdo de fase vitrea, fechamento de poros e comportamento higroscépico
das amostras. A determinacdo da absorcdo ¢ fundamental para prever desempenho em
aplicagdes como pisos e revestimentos, influenciando diretamente resisténcia mecanica,
durabilidade, resisténcia ao gelo e estabilidade dimensional.

 Caracterizagdo detalhada da fase vitrea: O uso de técnicas como microscopia eletronica
de varredura (MEV), microandlise quimica (EDS/WDS) e RMN de estado sélido poderd
esclarecer o papel da composicdo da fase liquida na densificacdo e deformagdo das
amostras.

* Recomenda-se a aplicacdo de FRX, conforme ISO 29581-2, ASTM Cl114 e ASTM
E1621, para obter a composi¢do quimica completa das amostras e reduzir incertezas
na identificacdo de fases pelo DRX. A técnica permitird quantificar com maior precisao
os 6xidos majoritarios, correlacionar a quimica com a formacao de fases cristalinas e
aperfeicoar a interpretacdo do comportamento durante a sinterizacdo. Além disso, a
FRX contribuird para avaliar a variabilidade composicional dos residuos, aumentando a
confiabilidade dos resultados.

* Avaliacdo do comportamento mecanico em outros modos de solicitagdo: Ensaios de dureza,
tenacidade a fratura e fluéncia em alta temperatura contribuirdo para uma compreensao
mais ampla do desempenho das cerdmicas produzidas, especialmente para aplicacdes
industriais especificas.

* Proposicdo de uma norma brasileira para corpos de prova de ceramicas estruturais: Com

base nas inconsisténcias observadas na pratica industrial, recomenda-se o desenvolvimento
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de diretrizes que possam servir como referéncia para padroniza¢do nacional.

* Fator de comparagdo: com devidos dados, sobre geometria e resisténcia € possivel pesqui-
sar um método de criacdo para comparacao entre as variacoes de corpo de prova existentes
para melhor desenvolver as pesquisas e avangar as oportunidades de pesquisa.

Essas acdes complementares permitirdo ampliar significativamente o entendimento
sobre o comportamento das formulacdes ceramicas estudadas, promover maior confiabilidade

dos resultados e contribuir para a ado¢ao industrial de residuos como matérias-primas de alto

valor agregado.
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