(
\/
vy UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA

>
u nesp " 490LIO DE MESQUITA FILHO" POSMAT

OF NATERYG

Universidade Estadual Paulista — Julio de Mesquita Filho — UNESP
Faculdade de Ciéncias e Tecnologia

Programa de Pé6s-Graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Materiais (POSMAT)

Danielly Thiemy Matsumoto

Ceramica estrutural: efeitos da incorporagéo de cinzas provenientes da queima

de madeira

Presidente Prudente
Novembro/2022



Danielly Thiemy Matsumoto

Ceramica estrutural: efeitos da incorporacédo de cinzas provenientes da queima

de madeira

Dissertacdo apresentada como requisito a
obtencdo do titulo de Mestre a Universidade
Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho” —
Programa de PoOs-Graduacdo em Ciéncias e
Tecnologia de Materiais, sob a orientacdo da

Profa. Dra. Agda Eunice de Souza.

Presidente Prudente

Novembro/2022



Matsumoto, Danielly Thiemy
M434c Cerdmica estrutural: efeitos da incorporagio de cinzas provenientes
da queima de madeira / Danielly Thiemy Matsumoto. - Presidente
Prudente, 2022
100 f.

Dissertacdo (mestrado) - Universidade Estadual Paulista (Unesp),
Faculdade de Ciéncias ¢ Tecnologia. Presidente Prudente
Orientadora: Agda Eunice de Souza

1. cinza de eucalipto. 2. residuos, 3. reaproveitamento. 4. ceramica
vermelha. I Titulo,

Sistema de geragio automatica de fichas catalogrificas ds Unesp. Biblioteca da Faculdade de
Ciencias e Tecnologia, Presidente Prudente. Dados fornecidos pelo autor(a),

Essa ficha ndo pode ser modificada



& UNIVERSIDADE ESTADUAL PAULISTA -’

Campus de Bauru
Faculdade de Cencias

ATA DA DEFESA PUBLICA DA DISSERTAGAO DE MESTRADO DE DANIELLY THIEMY
MATSUMOTO, DISCENTE DO PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM CIENCIA E TECNOLOGIA
DE MATERIAIS, DA FACULDADE DE CIENCIAS - CAMPUS DE BAURU.

Aos 18 dias do més de novembro do ano de 2022, as 09:00 horas, por meio de Videoconferéncia,
realizou-se a defesa de DISSERTAGAO DE MESTRADO de DANIELLY THIEMY MATSUMOTO,
intitulada "Ceramica estrutural: efeitos da incorporacdo de cinzas provenientes da queima de
madeira”. A Comissdo Examinadora foi constituida pelos seguintes membros. Profa, Dra. AGDA
EUNICE DE SOUZA ALBAS (Orientador(a) - Participagao Virtual) do(a) Departamento de Fisica /
Faculdade de Ciencias e Tecnologia de Presidente Prudente, Prof. Dr. CARLOS MAURICIO FONTES
VIEIRA (Participagao Virtual) do(a) Laboratérios de Materiais Avangados / Universidade Estadual do
Norte Fluminense Darcy Ribeiro, Prof. Dr. SILVIO RAINHO TEIXEIRA (Participagao Virtual) do(a)
Departamento de Fisica / Faculdade de Ciencias e Tecnologia de Presidente Prudente UNESP. Apos
a exposicdo pela mestranda e arguigdo pelos membros da Comissao Examinadora que participaram

do ato, de forma presencial e/ou virtual, a discente recebeu o conceito final APROVRW

Nada mais havendo, foi lavrada a presente ata, que apds lida e aprovada, foi assinada pelo(a)

Presidente(a) da Comissdao Examinadora.

Profa. Dra. AGDA EUNICE DE SOUZA ALBAS \% & ()%a%

Facubsote de Clnoas - Chmpus dw Bauny
Eng Lu Edmundo Camije Coute 14-01, YIUXIIA. Sawy - S30 Pauie
Bt e e aarwngt b ahipasmet CNEL 48 001 QTAO0S-44



AGRADECIMENTOS

Ao meu Deus, primeiramente, pela capacidade que me concedeu e por ter me

sustentado, me abencoando em todos os momentos.

A minha orientadora Prof2 Dr2 Agda Eunice de Souza Albas, pelo direcionamento,
auxilio, disponibilidade, ensinamentos e conselhos durante toda a trajetéria do
mestrado, que foram de extrema importancia. Ao Prof. Dr. Silvio Rainho Teixeira,

pela colaboracgédo, auxilio, ensinamentos que me foram concedidos.

Ao meu marido, Rodrigo Bernardo Solda, por estar ao meu lado, me dar todo o apoio
necessario em todas as minhas decisGes e, sempre, me incentivar a evoluir e ser

uma pessoa melhor a cada dia.

Aos meus pais, Joaguim Akio Matsumoto e Elaine Ap. Del Bianchi Matsumoto, por

sempre apoiarem meus estudos e crescimento, tanto pessoal e como profissional.

O presente trabalho foi realizado com apoio da Coordenacao de Aperfeicoamento de
Pessoal de Nivel Superior - Brasil (CAPES) - Cédigo de Financiamento 001.



Matsumoto, Danielly Thiemy. Ceréamica estrutural: efeitos da incorporacao de
cinzas provenientes da queima de madeira. Dissertacdo de mestrado 101f (2022).
Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia e Tecnologia de Materiais — POSMAT.
Universidade Estadual Paulista (UNESP) — Campus de Presidente Prudente, SP.

RESUMO

A utilizacdo de residuos industriais em materiais destinados a construcao civil vem
sendo um relevante foco de estudos nos ultimos anos e o setor de ceramica estrutural
tém utilizado diversos residuos que podem atuar como fundentes e/ou
desplastificantes, substituindo os materiais naturais. Neste trabalho, foi realizado um
estudo sobre o aproveitamento de cinzas pesadas, provenientes da queima da
madeira, em uma matriz ceramica coletada em uma industria ceramista da regiao de
Panorama/SP. Duas cinzas foram utilizadas: a primeira, denominada de cinza A,
proveniente da madeira de eucalipto e pinus da prépria inddstria ceramista, e a
segunda, cinza B, de eucalipto coletada em uma industria de papel e celulose,
localizada em Trés Lagoas/MS. As cinzas com composi¢ao, predominantemente, de
oxido de silicio e calcio, foram adicionadas a massa ceramica, composta de quartzo,
caulinita e mica. A adi¢ao foi realizada nas proporcdes de 0, 5, 10, 15 e 20%, em
massa. A sinterizagdo ocorreu nas temperaturas de 900 a 1200°C. Posteriormente,
os corpos de prova foram caracterizados quanto as suas propriedades fisicas e
mecanicas. Osresultados mostraram que a resisténcia a flexao foi superior ao limite
minimo recomendado para fabricacdo de tijolos macicos (2 MPa) para ambas as
composi¢les, sinterizadas acima de 1150°C. As demais propriedades fisicas,
como absorcdo de agua, massa especifica aparente e retracdo linear de queima,
apresentaram valores dentro dos limites recomendados para a fabricacédo de blocos,
as quais sao decorrentes da formacéao de fase liquida e da mulita em temperaturas a
partir de 1000°C. A fase liquida, auxiliada pelos 6xidos fundentes presentes nas
cinzas, pode ser observada em algumasimagens de microscopia Optica. Conclui-se,
portanto, que ambas as cinzas podem ser incorporadas a matriz ceramica utilizada
neste estudo, até o teor maximo estudado para fabricacdo de tijolos macicos, desde
gue a peca ceramica seja sinterizada em temperaturas acima de 1150°C.

Palavras chaves: cinza de eucalipto; residuos; reaproveitamento; ceramica

vermelha.
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Matsumoto, Danielly Thiemy. Structural ceramics: effects of incorporating ash
from wood burning. Master's Dissertation 101f (2022). Postgraduate Program in
Science and Technology of Materials. Sdo Paulo State University (UNESP) —

Presidente Prudente, SP.

ABSTRACT

The use of industrial waste in materials intended for civil construction has been a
relevant focus of studies in recent years. In the structural ceramics sector, many
works has used various residues that can act as fluxes and/or deplasticizers,
replacing natural materials. In this work, a study was carried out on the use of bottom
ash, from the burning of wood, in a ceramic matrix collected in a ceramic industry in
the region of Panorama/SP. Two ashes were used: the first, called ash A, from
eucalyptus and pine wood from the ceramic industry itself, and the second, ash B,
from eucalyptus collected in a pulp and paper industry, located in Trés Lagoas/MS.
The ashes, predominantly composed of silicon and calcium oxide, were added to the
ceramic mass, composed of quartz, kaolinite and mica. The addition was carried out
in proportions of 0, 5, 10, 15 and 20% by mass. Sintering took place at temperatures
from 900 to 1200°C. Subsequently, the specimens were characterized as to their
physical and mechanical properties. The results showed that the flexural strength
was higher than the minimum limit recommended for the manufacture of solid bricks
(2 MPa) for both compositions, sintered above 1150°C. The other physical properties,
such as water absorption, apparent specific mass and linear firing shrinkage, showed
values within the recommended limits for the manufacture of blocks, which are due to
the formation of the liquid phase and mullite at temperatures from 1000° C. The liquid
phase, aided by the fluxing oxides present in the ashes, can be observed in some
optical microscopy images. It is concluded, therefore, that both ashes can be
incorporated into the ceramic matrix used in this study, up to the maximum content
studied for the manufacture of solid bricks, provided that the ceramic piece is sintered

at temperatures above 1150°C.

Keywords: eucalyptus ash; waste; reuse; red ceramics.
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1. INTRODUCAO

A sociedade contemporanea busca constantemente métodos que possibilitem
a reducao, reutilizacdo e reciclagem de residuos sélidos devido a crescente
preocupacao com o meio ambiente e a sua influéncia na vida do ser humano. Assim,
torna-se cada vez mais importante os avancos tecnoldgicos e a realizacdo de
estudos sobre a utilizacdo de residuos como matéria-prima na fabricacdo de
produtos, tendo como finalidade a diminuicdo do consumo de recursos naturais
finitos e a destinacdo adequada para os residuos.

A queima de biomassa, por exemplo, gera, como subproduto, as cinzas, que
séo residuos solidos industriais descartados em aterros sanitarios ou no solo. As
industrias de papel e celulose, assim como as de ceramica vermelha, realizam a
gueima de variados tipos de madeiras para a producédo de energia com a finalidade
de suprimir as necessidades das instalacbes prediais locais e das etapas do
processo de producéo, gerando milhdes de toneladas de cinzas mensalmente.

O reaproveitamento dessas cinzas torna-se, portanto, ambientalmente
importante e a industria de ceramica vermelha é demasiadamente promissora para
absorver esse tipo de residuo (SOUZA, 2008), pois a massa ceramica utilizada como
matéria prima € heterogénea, com ampla variacdo mineraldgica, fisica e quimica.
Essa aplicacdo tem um grande potencial de reducdo da degradacdo ambiental
promovida pela extracdo de argila e a possibilidade de melhoria das propriedades
fisicas e mineraldgicas do material ceramico final.

No entanto, a identificacdo, a caracterizacdo e 0 conhecimento das
propriedades tecnoldgicas e mineralégicas da argila sdo de suma importancia para
auxiliar na avaliagdo do comportamento do material durante a preparacao e ter um

maior controle de qualidade do produto final.



Neste contexto, foi proposto, neste trabalho, a incorporacdo das cinzas
residuais da industria de papel e celulose e da industria ceramista, como material
ndo plastico, em uma matriz ceramica utilizada para producdo de tijolos, visando,
tanto o reaproveitamento da cinza quanto a avaliacdo das propriedades finais dos

materiais ceramicos com os residuos incorporados.



2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo principal deste trabalho foi de avaliar a incorporagdo da cinza
residual proveniente da queima da madeira de eucalipto e de pinus, em massa

ceramica, identificando o produto ceramico que melhor se adeque a ser produzido.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os obijetivos especificos consistiram em:

e Caracterizar o material ceramico a base de argila e as cinzas
geradas pelas industrias quanto as suas composi¢cées quimicas,
estrutural, granulométrica e comportamento térmico;

e Preparar e avaliar as propriedades fisicas e mecanicas, de
acordo com as normas da ABNT, dos corpos de prova ceramicos
com a incorporacao das cinzas (5%,10%,15% e 20% em massa),
verificando a sua compatibilidade técnica com os padrbes
recomendados para produtos ceramicos;

e Verificar as fases formadas no material através da microscopia

Optica.



3 REVISAO DA LITERATURA

3.1 MATERIAIS CERAMICOS

3.1.1 SETOR CERAMICO

As ceramicas possuem papel importante para a economia do pais. Grande
parte de seus produtos sdo supridores da cadeia de consumo da construcao civil. A
disponibilidade de tecnologia e praticas englobadas nos equipamentos industriais
possibilitaram a rapida evolucédo das industrias brasileiras e o aumento da qualidade
das pecas ceramicas, levando a atingir um nivel mundial.

O setor ceramico compreende uma gama de produtos fabricados e pode ser
subdividido, de acordo com a Associacao Brasileira de Ceramica (ABCERAM), em:
ceramica vermelha, revestimentos, ceramica branca, materiais refratarios, isolantes
térmicos, fritas e corantes, abrasivos e ceramica avancada. No Brasil existem todos
esses segmentos, podendo apresentar maior ou menor grau de desenvolvimento e
producdo. Esse setor tem a participacdo no Produto Interno Bruto (PIB) da industria
de material de construcdo de 6% (ANFACER, 2021).

A despeito da grande tendéncia territorial das industrias ceramistas a existéncia
de jazidas, proximidade de mercados, base infra estrutural favoravel, entre outros
condicionantes, sdo fatores que conduzem a concentracdo geografica em locais
especificos (IPT, 2018). Essa concentracdo reflete em um processo de eficiéncia
coletiva, que sdo ganhos que as empresas ndo poderiam obter isoladamente. As
aglomeracdes de empresas em determinadas regides, constituem os denominados
arranjos produtivos locais (APLSs). Portanto, esses arranjos podem ser definidos
como aglomeracbes de empresas, estabelecidas em uma determinada localidade,

que apresentam especializacdo produtiva e mantém vinculos de articulacéo,



interacdo, cooperagdo a aprendizagem entre si e com outras instituicdes locais, tais
como: governo, associagfes empresariais, instituicbes de crédito, ensino e pesquisa
(MDIC, 2014).

Os materiais ceramicos produzidos pelas APLs destacam-se, em geral, pelo
baixo preco, competitividade, disponibilidade em todo o territério nacional, excelente

desempenho térmico e acustico e pela durabilidade.

3.1.2 COMPOSICAO DA MATRIZ CERAMICA

As matérias-primas utilizadas na producdo de materiais ceramicos podem ser
naturais, beneficiadas ou sintéticas de caracteristicas controladas que, por meio de
processamentos adequados, tém as propriedades sdo alteradas em relacdo a
composicdo quimica, estrutura cristalina e as fases que a compdem.

A argila é a principal matéria prima para a ceramica vermelha, pois apresenta
caracteristicas de plasticidade, resisténcia mecéanica apdés a queima e dispde de
técnicas simples de processamento (VIEIRA, 2000). A plasticidade é a propriedade
da argila que relaciona a capacidade de deformacao pela aplicacdo de uma tensao
sem que ocorra a ruptura do material (SANTOS, 1989). Argilas com altas
plasticidades ndo sao indicadas para a preparacdo de produtos ceramicos pelo fato
de demandarem grande quantidade de &gua, resultando em uma moldagem
insatisfatéria em funcdo do excesso de umidade (TOMAZETTI, 2003). Para a
conformacado das pecas € necessaria uma interacao argila-agua equilibrada para a
obtencdo de um filme liquido em volta das particulas de argila, ocasionando efeito
lubrificante, permitindo mobilidade suficiente para as particulas (MORENO et al.,

2016).



A composi¢do granulométrica deve ser adequada para cada tipo de produto
ceramico, dosando-se o tamanho dos grdos para a obtencdo das caracteristicas
desejadas. O diagrama de Winkler (Figura 1) identifica regibes consideradas
adequadas para tipos de produtos de ceramica vermelha de acordo com a
granulometria do material. A Regidao A, refere-se aos materiais de qualidade, com
dificuldade de producédo; Regido B, telhas e capas; Regidao C, tijolos furados; e
Regiéo D, tijolos macigos (PRACIDELLI e MELCHIADES, 1997).

FIGURA 1 — Diagrama granulométrico de Winkler

.....

FONTE: PRACIDELLI e MELCHIADES, 1997

O diagrama de Winkler, aliado a identificacéo, caracterizacao e o conhecimento
das propriedades da argila e de seus constituintes mineralégicos constituem
informagdes importantes para a avaliagdo do comportamento que o material
apresentara no processo de preparacdo das pecas ceramicas (conformacéao,

secagem e sinterizacdo) e na qualidade final.



3.1.3 ARGILAS E ARGILOMINERAIS

A argila € um material natural terroso e constituido de particulas cristalinas, que
constituem um numero restrito de minerais, denominados argilominerais. Em geral,
0s minerais de argila presentes no solo podem coexistir em varias propor¢cdes com
outros minerais ndo-argilosos. Os componentes fundamentais de todos os solos e
argilas séo: zedlitas, caulinita e misturas amorfas heterogéneas de silica com
hidréxido de aluminio e ferro, além da matéria organica (SANTOS, 1989).

Designa-se “argila” um grupo de particulas de solo que tem suas dimensdes
enquadradas em uma faixa especifica de valores. As argilas laminadas ou
estratificadas naturalmente sdo denominadas de folhelho. O “folhelho” pode ter a
mesma consisténcia e textura das argilas usuais ou, entdo, se forem compactos e
rigidos sdo denominados de “argilito” (SANTOS, 1989).

Desta forma, os constituintes de um material argiloso podem ser divididos em
dois grupos, sendo a fracdo argilosa (plastica) e a fracdo néo argilosa (ndo plastica),
compostas pelos argilominerais e minerais acessorios, respectivamente (DEER et
al., 1992). As principais caracteristicas das argilas sdo advindas dos argilominerais,
geralmente cristalinos (SANTOS, 1989), e que sao formados, destruidos e recriados
ao longo do ciclo das rochas por intermédio de processos de intemperismo (SOUZA,
2008).

A composicdo quimica dos argilominerais € formada, essencialmente, por
silicatos hidratados de aluminio, classificados como filossilicatos. As duas unidades
basicas estruturais que o compdem s&o: a silica tetraédrica (SiO4™*) (T), que
corresponde a um atomo de silicio equidistante de quatro atomos de oxigénio, e 0
hidroxido de aluminio AI(OH)s; (O), em coordenacdo octaédrica (SOUZA, 2008),

como mostra a Figura 2.



Figura 2: (a)Tetraedro de Silicio; (b) O compartilhamento dos vértices do tetraedro com outros
tetraedros resulta na formacéo de uma folha tetraédrica; (c) Octaedro de Aluminio; (d) o

compartilhamento de arestas entre octaédros resultam em uma folha octaédrica.

FONTE: Mangoni et al., 2015.

As unidades estruturadas consistem na proporcdo de 1:1 (T-O),
correspondente ao empilhamento de uma folha tetraédrica com uma folha
octaédrica, ou 2:1 (T-O-T) que pode ser compreendido como o empilhamento de
duas folhas tetraédricas intercaladas por uma folha octaédrica (SANTOS,1989).

A classificacdo dos argilominerais esta relacionada com a disposi¢cdo dos
atomos de silicio em sua estrutura cristalina (SCAPIN, 2003). Os grupos de
destague e mais importantes para o uso ceramico sao a Caulinita, llita e Esmectita
(JUNIOR et al., 2008).

Caulinita € o membro mais comum dos argilominerais da proporcéo 1:1, sendo
encontrada comumente em solos e também sendo o principal argilomineral
encontrado nas argilas utilizadas na fabricacdo de ceradmicas vermelhas (SOUZA,

2008).



3.1.4 ARGILAS EM CERAMICA VERMELHA

As argilas utilizadas para a fabricacado de ceramica vermelha, denominadas de
argilas comuns (common clays), englobam uma grande variedade de substancias
minerais. Geralmente, s&o argilas sedimentares que possuem caulinita,
montmorilonita e principalmente ilita (nos folhelhos argilosos). Podem apresentar-se
em camadas mistas com argilominerais predominantes e outras impurezas, como a
matéria organica, o quartzo, o calcario, a pirita e outros (SANTOS,1989).

A composi¢do mineraldgica qualitativa em argilominerais ndo € o fator decisivo
para a escolha da argila na produgcédo de ceramica vermelha, devido ao fato de
diferentes tipos de argilas serem utilizadas na producao de materiais de construcao
e satisfazerem as exigéncias dos 6rgaos normalizadores (SANTOS, 1989).

Dentre as principais caracteristicas da argila utilizada é a cor da queima
avermelhada, ocasionada pela presenca de oOxido de ferro, em quantidade,
geralmente, superior a 4% (FACINCANI, 1992). As argilas brasileiras possuem baixa
temperatura de vitrificacdo, porém contém quantidades significativas de 6xidos e
hidréxidos de ferro e potassio que atuam como fundentes (SANTOS,1989).

No interior paulista as argilas possuem composicdo essencialmente caulinitica
e de baixo teor de alcalis, responsaveis por uma relativa refratariedade dos materiais

(SOUZA, 2008).

3.1.5 LIMITES DE CONSISTENCIA

A consisténcia da massa ceramica é uma caracteristica importante para a
conformacéo de pecgas, devido a sua influéncia na trabalhabilidade e no equilibrio da
interacdo particula-dgua. Essa caracteristica determina o comportamento do solo

sob determinadas tensdes e deformacdes.



Os estados de consisténcia que a argila pode apresentar sdo: soélido,
semissolido, plastico e liquido. Para cada processo de fabricacdo de peca ceramica
€ necessaria uma umidade que proporcione a plasticidade adequada (MORENO et
al., 2016).

Em 1911, o cientista sueco A. Atterberg definiu, por meio de ensaios, limites
qgue delimitam o intervalo de consisténcia do solo, denominados como limite de
liquidez e limite de plasticidade (SOUZA, 2000). Esses limites, propostos por
Atterberg, foram adaptados e padronizados pelo professor de Mecanica dos solos
Arthur Casagrande (PINTO, 2006), que desenvolveu os métodos para determinar 0s
teores de umidade que delimitam cada estado de consisténcia, 0s ensaios de limites
de Atterberg. Conforme apresentado na Figura 3, temos que o limite de liquidez (LL)
corresponde ao valor maximo de umidade para que o solo altere do estado plastico

para o liquido, e o limite de plasticidade (LP), do estado semissélido para o plastico.

Figura 3: Limites de Atterberg no Solo

A
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U ~ Liguidez-LL
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1 Plasticidade - IP
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3 ” Plasticidade - LP
e Semi-Solido
o Limite de
” Contragdo LC
Sélido
0%

Fonte: Dicionario Geotecnia
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A diferenca entre o LL e o LP indica a faixa de valores de umidade que o solo
se apresenta plastico, denominado de indice de Plasticidade (IP) (PINTO, 2006). O
estado adequado para se trabalhar na producdo de pecas ceramicas é o plastico,
por apresentar a capacidade de se deformar com a variagdo volumétrica sem que

haja fissuracao na peca.

3.2 INDUSTRIA DE CERAMICA VERMELHA

A industria do segmento de ceramica vermelha engloba a producdo de
elementos estruturais, vedacdo e acabamento, tais como blocos, telhas, tijolos,
lajotas e outros. Contando com aproximadamente 5600 industrias ceramicas e
olarias (ANICER, 2018) e uma geragdo anual de 9,17 bilhdes de unidades de
produtos ceramicos (IBGE,2019), nota-se a alta demanda do mercado consumidor.

A tabela 1 resume parte dos dados levantados pelo IBGE referente ao ano de 2019.

Tabela 1: Dados levantados pelo IBGE, Prodlist 2016 e 2019, ano de 2019.

Numero de pecas/ano (telhas) 2.124.200.000
Numero de pegas/ano (blocos) 7.053.760.000
Matéria-prima (argila caulinitica -
675.192
tonelada)
Faturamento liquido (R$ bilhdes) 1,74

Fonte: Adaptado de IBGE — Pesquisa Industrial Anual — Produto

O processo de fabricacdo de produtos ceramicos € realizado, basicamente, nas
etapas de extracdo da matéria-prima, preparacdo da massa, laminacéo,

conformacao da peca (extruséo e corte), secagem, queima, inspecao, estocagem e
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expedicdo. Na Figura 4, é apresentado o esquema do processo de fabricacdo de

tijolos e telhas.

Figura 4: Processo de fabricacdo de telhas e tijolos
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Fonte: Adaptado de Sanchez (2015)
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A extragcdo das argilas para producdo ocorre a céu aberto, sendo,
posteriormente, armazenadas para que ocorra 0 processo de decomposicao da
matéria organica e sais soluveis, melhorando a conformagéo do produto (FIEMG,
2013). As massas ceramicas sdo compostas pela combinacdo de duas ou mais
matérias-primas. No caso da ceradmica vermelha, por exemplo, a combinacdo de
mais de um tipo de argila, geralmente, é necessaria para a obtencdo de uma massa
adequada para os produtos finais escolhidos (ABCERAM, 2018). E nesta etapa que
sdo adicionados a 4gua e os materiais ndo plasticos.

A laminacédo é realizada na massa para auxiliar na minimizagdo dos possiveis
defeitos nas pecgas, gerando uma massa argilosa mais densa por meio da eliminagéo
do ar e aglomerados (OLIVEIRA, 2011). A conformacdo da peca é realizada pelo
processo de extruséo, seguido do corte e, no caso de telhas ceramicas, direcionadas
a prensagem. O processo de secagem, realizado com objetivo de eliminar a agua
proveniente da etapa de preparacdo da massa, pode ser realizado naturalmente,
processo mais demorado, ou artificialmente, usando galpbes equipados com
dispositivos que promovam a secagem de maneira mais rapida (ABCERAM, 2018).

A queima é a etapa em que ocorrem as transformacdes fisico-quimicas da
peca ceramica, que influenciam na qualidade final do produto. Constituida por trés
etapas (pré-sinterizacdo, sinterizacdo e resfriamento), a queima deve ser realizada
de forma adequada para que se alcance as propriedades desejadas (MONTEIRO,
2018). Enquanto a massa ceramica encontra-se crua, as particulas sdo conectadas
pela plasticidade. Acima de 700°C os fundentes (6xidos de potéassio, sodio, ferro,
etc) formam um liquido (fase liquida) que vitrifica e consolida as particulas. Quanto

mais elevada a temperatura de queima, maior sera a fase liquida e a consolidacao
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das particulas apresentar-se-d40 mais densas. Aos 900°C inicia-se a retragdo por
sinterizacdo, ou seja, ocorrem as transformacdes mineraldgicas (GUIMARAES,
2017). Quando a temperatura é elevada acima de 1000°C, ocorre a reorganizacao
dos cristais e a formagéo de novas estruturas cristalinas, acarretando, normalmente,
no aumento da resisténcia mecanica, na diminuicdo da absorcdo de agua e no
fechamento dos poros (MAS, 2005). Com um ciclo de queima adequado, torna-se
possivel obter um produto cerdmico final com propriedades elevadas e menor
consumo de energia.

O combustivel utilizado para o fornecimento de energia no processo de queima
€ a biomassa, sendo de uso comum a lenha triturada e os residuos de industria de
processamento de madeira (como cavacos, serragem, briquetes, etc). Esses
materiais abastecem as fornalhas através de dispositivos mecanicos, dotados de
automatizacdo no controle de vazdo do combustivel (IPT, 2018). A biomassa
gueimada gera como subproduto as cinzas. De acordo com Monteiro (2008), para
cada remessa de fornada, sdo gerados 200 kg de cinzas. Portanto, uma industria
com uma producao média de 8 fornadas por més gera um total, aproximado, de 1,6
toneladas de cinzas. A quantidade total de cinzas geradas no mundo, por ano, é de

600 milhdes de toneladas (ESMERAY, 2019).

3.3 INDUSTRIA DE PAPEL E CELULOSE E A GERACAO DE CINZAS
RESIDUAIS

O Setor Brasileiro de Arvores Plantadas tem como base o cultivo de arvores
para fins industriais, gerando uma variedade de produtos, dentre eles: papel e
celulose, madeira serrada, pisos e painéis de madeira e carvao vegetal. Totalizando

7,83 milhdes de toneladas de arvores plantadas, 36% desse total sédo destinadas a
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industria de papel e celulose. Este setor, no ano de 2018, participou com 1,3% do
Produto Interno Bruto (PIB) brasileiro e 6,9% do PIB industrial. (IBA, 2019)

De acordo com o relatério anual da Industria Brasileira de Arvores (2019), o
Brasil é o segundo maior produtor mundial de celulose e o oitavo na producdo de
papel, com 21,1 e 10,4 milhdes de toneladas de produtos fabricados no ano de
2018, respectivamente. Estes valores mostram a alta demanda desses produtos no
pais, principalmente para exportacdo, evidenciando o alto consumo de matérias
primas e, consequentemente, a producéo de residuos.

A indastria de celulose tem como principal matéria prima a tora de madeira
plantada, geralmente, de eucalipto ou pinus. O eucalipto é a espécie mais utilizada
por apresentar caracteristicas favoraveis, tais como o rapido crescimento, atingindo
30 metros de altura em um periodo de 7 anos, e boa proporcao de fibras (RIBEIRO,
2010).

A producao de celulose pode ser realizada por meio de processos mecanicos,
quimicos ou pela combinacao de ambos (AMARAL, 2008). Dentre estes, 0 processo
qguimico “Kraft” é o mais utilizado, por ser de cozimento continuo (CORREIA, 2010),
ter a capacidade de perdas quimicas minimas e maxima eficiéncia energética
(ALVES et al., 2015). Durante esse processo de obtencéo da celulose, é realizada a
gueima da madeira para a producdo de energia por meio da geragcao de vapor de
sua queima. O resultado desse processo é a geracédo direta do residuo — a cinza.

De acordo com o relatério de sustentabilidade da Celulose Nipo-Brasileira
(CENIBRA, 2018), para cada 1,0 tonelada de celulose produzida sdo gerados 0,241
toneladas de residuos solidos, ou seja, 0 equivalente a 24,1% do total da producéo.
Dentre esses temos: cascas de madeira (24%), lama de cal (22%), os dregs e 0s

grits (14%), os lodos de ETE primario e secundario (17%) e a cinza proveniente da
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gueima na caldeira (11%) (BARRETO, 2008). Dados da revista o Papel do Instituto
Brasileiro de Arvores (IBA), no ano de 2019 foram produzidas 19,70 milhdes de
toneladas de celulose. Pode-se entdo chegar ao resultado de que no ano de 2019
foram gerados na industria de celulose o total de, aproximadamente, 522,25 milhdes
de toneladas de cinzas, levando em consideracdo a porcentagem apresentada por
CENIBRA (2018) e BARRETO (2008). As cinzas provenientes da queima sé&o,
portanto, um dos residuos soélidos gerados em maior quantidade na industria de
papel e celulose. Na Figura 5 é apresentado um esquema simplificado do processo

Kraft.

Figura 5: Organograma simplificado do processo Kraft
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3.4 RESIDUOS SOLIDOS

Os residuos solidos, de acordo com a Politica Nacional de Residuos Soélidos
(PNRS), s&o definidos como “todo material, substancia, objeto ou bem descartado
resultante de atividades humanas em sociedade”. Esses podem ser definidos
também como residuos nos estados soélido e semissoélido, que resultam de
atividades de origem industrial, domeéstica, hospitalar, comercial, agricola, de
servicos e de varricdo (ABNT NBR 10.004/2004).

Cada residuo possui caracteristicas especificas que determinam a sua
destinagao adequada e a sua classificacao. Existem diversas maneiras de classifica-
los, sendo esta dependente da metodologia adotada pelo autor, por exemplo: o local
de producao, aspectos econémicos, sanitarios e de incineracdo, fonte de geracao,
combustibilidade e grau de biodegradacao.

Os residuos podem ser classificados de acordo com 0s seus riscos potenciais,
conforme a norma brasileira NBR 10.004/2004, da Associagao Brasileira de Normas
Técnicas (ABNT). Os residuos sao, portanto, classificados em dois grupos: CLASSE
I, residuos perigosos e CLASSE Il, residuos ndo perigosos. Os residuos
pertencentes a CLASSE Il sao subdivididos em A, ndo perigosos e néo inertes, e B,
Nao perigosos e inertes.

De acordo com a Resolugcdo 313 do Conselho Nacional do Meio Ambiente
(CONAMA), sdo considerados residuos industriais todo aquele que resulte de
atividades industriais, encontre-se no estado sélido, semissélido, gasoso ou liquido,
e que seja inviavel para o langamento em rede publica de esgoto ou corpos d’agua.
Dentro desta categoria encontram-se as cinzas de madeira provenientes das
industrias de ceramica e, também, da industria de papel e celulose, mencionado

anteriormente.
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De acordo com a norma brasileira ABNT NBR 10.004/2004, a cinza da lenha se

enquadra na classificacdo CLASSE Il B, residuos ndo perigosos e inertes.

3.5 INCORPORACAO DE RESIDUO EM CERAMICA

O reaproveitamento de residuos vem sendo o foco de estudos em diversas
areas cientificas e tecnologicas. O interesse se torna cada vez maior devido a
consciéncia coletiva em relacdo ao meio ambiente e a qualidade de vida dos seres
VIVOs.

O estudo relacionado com a incorporacdo de residuos em matriz ceramica
mostra-se promissor, pois a massa € considerada heterogénea, com ampla variacao
mineraldgica, fisica e quimica. Com isso, alguns residuos podem atuar como
materiais ndo plasticos na matriz ceramica, podendo adequar a trabalhabilidade do
material e a obtencéo das pecas desejadas.

Na literatura, ha diversos estudos relacionados a incorporacao de residuos em
matriz ceramica. Medeiros et al. (2010) estudaram a combinacdo da incorporagéo de
variadas composic¢des de cinza de lenha, lodo de estacdo de tratamento de agua e
cinza de arroz, realizando a queima nas temperaturas de 800,900 e 1000 °C.
Teixeira et al. (2008) e Faria et al. (2012) realizaram o estudo com o uso da cinza do
bagaco da cana de aclcar, com substituicbes variando até 10% e 20%,
respectivamente. Kinizievic (2016) analisou a cinza proveniente da queima da
madeira com substituicdo variando de 5 a 60%, queimando a temperaturas de 950 e
1000°C. Scharnberg et al. (2019) analisaram a adicéo de vidro sodo-calcico e erva-
mate, com temperaturas de queima dos corpos de prova em 900 e 1100 °C.
Esmeray e Atis (2019) estudaram a combinacao do lodo de esgoto, escoria de forno

e cinza volante com diferentes percentuais, variando de 5 a 10%, em duas
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temperaturas de queima 900 e 1050°C. Gencel et al. (2020) utilizou residuos de
concreto de construgcdo com substituicdo de até 15% do peso, com temperatura de

gueima a 1000 e 1100°C.

3.5.1 CINZAS DE BIOMASSA EM CERAMICA

Lucena (2007), Pereira et al. (2016), Cruz (2012), Quesada et al. (2017) e
Conte et al. (2022) estudaram cinzas provenientes da queima de variados tipos de
madeiras. Devido as diferentes origens das madeiras estudadas por cada autor, 0s

resultados da composicdo quimica foram diferentes.

Tabela 2: Tabela comparativa de composi¢éo das cinzas

Lucena, Cruz, Quesada Conte et
Elementos | M.de M F.J.R. et al. al. (2022)
(2007) (2012) (2017)

SiO2 27,82 10,44 48,60 43,10
CaO 42,83 30,62 18,10 27,58
K20 10,09 16,08 1,85 5,36
MgO 2,66 15,28 3,20 4,40
Al,O3 2,90 3,93 5,94 8,71
Fe O3 1,39 1,92 3,26 4,45
Na,O 0,66 2,33 0,92 1,20
TiO, 0,27 0,52 1,39 0,45
P,0s 1,81 5,32 0,52 1,44
MnO 0,31 0,36 0,051 0,14
SO3 - 2,73 0,14 0,04
Outros - 10,47 16,00 3,39

Lucena (2007) estudou a cinza de lenha, em que esta apresentou,
majoritariamente, em sua composi¢cdo quimica o oxido de calcio (CaO), 42,83%, e
oxido de silicio (SiOy), 27,82%, e a predominancia da calcita como fase cristalina. A

cinza de eucalipto, estudada por Pereira et. al (2016), tem a sua composi¢cao
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guimica com a predominancia do CaO (40,10%), K,O (9,75%) e SiO- (8,87%). Cruz
(2012), mostra que a cinza de aveloz apresentou 30,62% de CaO, 16,08% de KO,
15,28%de MgO e 10,44% SiO,. Quesada (2017), estudando cinzas provenientes dos
subprodutos da madeira (casca e pé de madeira e produtos ndo conformes de
cartdbes de madeira) observou que a composi¢cédo destas era predominantemente de
SiO; (48,6%) e Al,O3 (5,94%). Conte et al. (2022) estudaram a incorporagao de
cinzas pesadas de biomassa (sendo essa uma mistura de madeira, bagaco e
arvores) provenientes de usinas termoelétricas em material para producédo de grés
ceramica, no qual a cinza possuia predominantemente em sua composi¢cdo SiO,
(43,10%), CaO (27,58%) e Al,O3 (8,71%).

De maneira geral, estes trabalhos mostram que o elevado teor de é6xido de
calcio presente nas cinzas, geralmente, tem efeito fundente acima de 1100°C,
enquanto o oxido de silicio pode conferir melhor trabalhabilidade, facilitando a
secagem e regulando as reacdes de queima (PEREIRA, 2010; LUCENA, 2007;
CRUZ, 2012).

Os autores utilizaram ainda, diferentes temperaturas de queima para analisar o
comportamento da mistura, a formagdo de novas fases, estruturas cristalinas e o
desempenho das propriedades das amostras. Devido a quantidades elevadas de
fundentes na cinza de madeira, a formacao de fases liquidas foi favorecida a partir
de 800°C (MEDEIROS et al., 2010). Uma temperatura adequada de queima é
importante para que possam ocorrer as reacdes por completo, proporcionando
melhoria nas propriedades fisico-quimicas dos corpos de prova, como por exemplo
uma menor retragdo por queima (KIZINIEVEC, 2016). O uso da cinza como matéria
prima na matriz ceramica pode proporcionar uma melhoria na trabalhabilidade da

massa, além de, possivelmente, contribuir com a melhora das propriedades do
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material. Além disso, a incorporacdo deste residuo no processo produtivo da
industria pode contribuir com a diminuicdo da disposi¢cdo de cinzas em aterro ou

descarte no meio ambiente.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

Foram analisados, no desenvolvimento do presente trabalho, um material
argiloso e duas cinzas residuais de queima da madeira provenientes da indastria

ceramista e industria de papel e celulose.

4.1.1 OBTENCAO E PREPARACAO DO RESIDUO

A primeira cinza residual da queima da madeira foi coletada em uma industria
ceramista localizada na cidade de Panorama/SP, denominada de Cinza A. A
segunda cinza foi coletada na industria de papel e celulose localizada na cidade de
Trés Lagoas/MS, sendo denominada de Cinza B. Ambas as cinzas coletadas, foram
secas em estufa a 110°C por 24 horas, até atingir massa constante, e apds esse
periodo, passadas na peneira de 0,59mm (30 mesh), a fim de obter uma
uniformidade nas dimensfes das particulas, eliminando aquelas com dimensdes
discrepantes, a fim de obter uma melhor homogeneizacdo da mistura (argila e

cinza).

4.1.2 MATERIAL ARGILOSO

O material argiloso escolhido para este trabalho foi uma mistura de argilas
utilizada pela empresa ceramista, localizada na cidade de Panorama/SP, para a
fabricacdo de blocos cerdmicos. Esse material foi coletado no patio interno da
empresa, constituindo uma massa ceramica Umida pronta para ser utilizada para a

fabricagéo dos tijolos.
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O material coletado passou pelo processo de secagem em estufa a 110°C por
24 horas e, ap0s esse periodo, foi moido com o auxilio do moinho Marconi,
pertencente ao Laboratorio de Materiais Ceramicos (LaMAC) da FCT/Unesp, de

Presidente Prudente, e passado em peneira de 0,59 mm (30 Mesh).

4.2 METODOS
4.2.1 CARACTERIZACAO DA ARGILA E RESIDUO
4.2.1.1 ANALISE TEXTURAL

O ensaio de textura foi realizado pelo método da pipeta, para a obtencédo do
percentual de areia, argila e silte que compunham o material argiloso (EMBRAPA,
2017). Esta caracterizacdo foi realizada no Laboratério de Sedimentologia da

FCT/Unesp, de Presidente Prudente/SP.

Durante o ensaio, foi depositada uma aliquota do sobrenadante contendo a
fracdo argila em uma lamina de vidro, a qual foi seca em estufa a 80°C por 24h e,

posteriormente, utilizada para caracterizagdo por Difracdo de Raios X.

4.2.1.2 LIMITES DE ATTEMBERG

Para a determinacdo do comportamento da argila em funcdo da quantidade de
agua foram realizados ensaios para a determinacdo dos limites de consisténcia
(limites de Atterberg), de acordo com as normas NBR 6459 (ABNT, 2016) e NBR
7180 (ABNT, 2016), limite de liquidez e plasticidade, respectivamente. A amostra foi

preparada de acordo com a NBR 6457 (ABNT, 2016). Esta caracterizagédo foi
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realizada no Laboratério de Geotecnia da Universidade do Oeste Paulista

(UNOESTE), da cidade de Presidente Prudente/SP.

O ensaio de limite de liquidez faz o uso do aparelho de Casagrande (Figura 6),
tendo como finalidade a obtencdo da umidade em que o fechamento da ranhura no
solo ocorra com o numero de 25 golpes. Diversas tentativas sédo realizadas com
diferentes umidades, anotando-se o numero de golpes para o fechamento da
ranhura. Com os resultados obtidos, construiu-se um grafico no qual as ordenadas
sdo 0s numeros de golpes, em escala logaritmica, e as abscissas 0s teores de
umidade expressos em porcentagem. Traca-se uma linha de tendéncia apds obtidos

0s pontos e determina-se a umidade equivalente aos 25 golpes.

Figura 6: Equipamentos utilizados para o ensaio de limite de liquidez

Fonte: O autor

O ensaio de limite de plasticidade é realizado através da modelagem de cerca
de 10g da massa argilosa em um formato cilindrico com 3mm de diametro e
comprimento na ordem de 100mm. E realizada a adi¢cdo do menor teor de umidade

possivel para a modelagem da amostra, que é rolada com a palma da mado com
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pressdo suficiente para lhe dar a forma desejada. Caso a amostra venha a
fragmentar-se antes de atingir o didmetro de 3mm, deve-se aumentar a quantidade
de &gua na amostra, homogeneizar e repetir o processo. No momento em que 0
cilindro se fragmentar com as medidas desejadas, € verificado com o gabarito de
comparacao, transferindo-se as partes para uma capsula para a determinacdo da
umidade. O limite de plasticidade € definido, entdo, pela média aritmética das
umidades obtidas. A Figura 7 mostra os aparatos utilizados para o ensaio do limite

de plasticidade.

Figura 7: Equipamentos utilizados para o ensaio de limite de plasticidade

Fonte: O autor

Com os valores obtidos para os limites de liquidez (LL) e plasticidade (LP), foi
possivel calcular o indice de plasticidade (IP), mediante da equacédo (1). Todos os

valores obtidos sdo expressos em porcentagem.
IP=LL-LP 1)
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4.2.1.3 DIFRAGCAO DE RAIOS X (DRX)

O ensaio de Difracéo de Raios X foi realizado para o material argiloso e cinzas
(em pd) para a determinacdo das principais fases cristalinas presentes nos
materiais. Esta andlise foi realizada no Laboratério de Caracterizacdo e Gestao de
Residuos Sdélidos (LCGRS) da FCT/Unesp, de Presidente Prudente. Para esta
caracterizacao, foi utilizado um equipamento Shimadzu, modelo XRD-6000 (Figura
8), com radiagdao de cobre Ka; com comprimento de onda A = 1.5406, Ka, com

comprimento de onda A = 1.5444 e angulo de varredura de 10° a 80° (26).

Esta técnica também foi utilizada para caracterizar com precisdo 0s
argilominerais presentes na fracdo argila depositada em lamina durante a andlise

textural. Para este caso, o angulo de varredura foi de 4° a 80° (26).

Figura 8: Equipamento Shimadzu XRD-6000 utilizado no ensaio

Fonte: O autor
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4.2.1.4 FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX)

Para a identificacdo dos componentes quimicos dos materiais, foi realizada a
analise quimica qualitativa e quantitativa por espectrometria de Fluorescéncia de
Raios X. Esta andlise € baseada na medida das intensidades dos Raios X

caracteristicos, emitidos pelos elementos que constituem a amostra através da

disperséo de energia.

Para ambos os materiais utilizados neste trabalho, a analise foi realizada no
LCGRS da FCT/Unesp, de Presidente Prudente, utilizando um equipamento
Shimadzu, modelo EDX — 7000 (Figura 9). Os materiais foram analisadas, em ar, na
forma de pd, em substratos de poliéster biaxialmente-orientado de poli(tereftalato de

etileno) (boPET, Mylar®) com &rea analisada de, aproximadamente, 80 mm?.

Figura 9: Equipamento Shimadzu EDX-7000 utilizado no ensaio

Fonte: O autor
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4.2.1.5 ANALISE TERMICA

Os materiais foram submetidos a analise térmica diferencial (DTA) e
termogravimetria (TGA) para acompanhar as rea¢fes térmicas que ocorrem com 0
aumento da temperatura. Esta caracterizacao foi realizada com um equipamento TA
Instruments, SDT Q-600, pertencente ao Laboratério de Materiais Ceramicos

(LaMAC) da FCT/Unesp, de Presidente Prudente (Figura 10).

Figura 10: Equipamento TA Instruments utilizado no ensaio

Fonte: O autor

A quantidade de amostra analisada foi de 15 mg, porta-amostra de alumina e,
como referéncia, um porta-amostra de alumina vazio. A atmosfera de reagéo foi
oxidante, com taxa de aquecimento de 20°C.min™, varrendo um intervalo de

temperatura de 30 a 1200°C.
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4.2.2 PREPARACAO E SINTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA (CP)

Para a preparacdo dos corpos de prova foi utilizado a argila e a cinza, apos

secagem, moagem e peneiradas em peneira de 0,59 mm (30 Mesh), como descrito

anteriormente.

As massas ceramicas foram preparadas com a incorporacdo de cinza nas

proporcdes de 0, 5, 10, 15 e 20%, em massa. A quantidade de cada material

utilizado para a preparacédo de 24 corpos de prova de cada mistura € apresentada

na Tabela 1.

Tabela 3: Quantidade de argila e cinzas utilizadas na prepara¢éo dos corpos de prova

Quantidade de Materiais
NO
Argila Cinza A Cinza B
Nomenclatura de
Peso | Porcentagem | Peso | Porcentagem | Peso | Porcentagem
Mistura CP
© (%) ) (%) @ (%)
CO (Piloto) 480 100 0 0 0 0 24
A5 456 95 24 5 - - 24
Al10 432 90 48 10 - - 24
Al5 408 85 72 15 - - 24
A20 384 80 96 20 - - 24
B5S 456 95 - - 24 5 24
B10 432 90 - - 48 10 24
B15 408 85 - - 72 15 24
B20 384 80 - - 96 20 24
Total 4320 = 240 = 240 = 216

Fonte: O autor
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As misturas foram colocadas em garrafas plasticas fechadas e postas a girar
em moinho de bolas (sem bolas) para homogeneizacdo, por um periodo de 5 horas.
Posteriormente, foram secas em estufa e resfriadas em dessecador, para, entéo
adicionar agua (~10%, em massa) para obtencédo da massa plastica adequada para
a conformacdo. As amostras Umidas foram colocadas em embalagem plastica
vedada por 24 horas e manuseadas periodicamente a fim de obter uma melhor
homogeneizacdo da umidade. Imediatamente antes da prensagem, a massa plastica
foi passada na peneira de 0,84mm (20 mesh) para obter uma melhor distribuicdo dos

gréaos e diminuir os aglomerados.

Os corpos de prova prismaticos de dimensdes 60 x 20 x 5 mm?®, foram
preparados em sextuplicatas, utilizando uma prensa hidraulica manual digital
20/100T, 1-3001-S, CONTENCO (Figura 11), pertencente ao LCGRS, com uma
pressdo de 6 MPa durante a compactacdo dos CPs por um periodo de tempo de 1

minuto.

Figura 11: Prensa Contenco utilizada na confeccdo dos corpos de prova

Fonte: O autor
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Os corpos de prova foram pesados e medidos imediatamente apos a
compactacdo e, também, apos a secagem em estufa 110°C por 24 horas.
Subsequentemente, os CPs foram submetidos ao processo de sinterizacdo variando
a temperatura em 900°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C, usando um forno JUNG N1200
(Figura 12), com uma razéo de aquecimento de 10°C.min™ e patamar de queima de

1 hora em atmosfera oxidante.

Figura 12: Forno JUNG utilizado no processo de queima dos corpos de prova

Fonte: O autor

Figura 13: Corpos de prova apés o0 processo de sinterizacao

A5 BS

Piloto

Al10 B10

A15 815

A20 820

Fonte: O autor
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Apbs o processo de sinterizagdo, os CPs foram novamente pesados, medidos
e submetidos aos ensaios mecanicos modulo de ruptura a flexdo e, em seguida, aos
ensaios fisicos de retracdo linear, absorcao de agua, massa especifica aparente e
porosidade aparente. Posteriormente a esses ensaios, foram realizados o ensaio de
Difracdo de Raios-X dos corpos de prova, a fim de analisar as fases cristalinas das
amostras nas diversas temperaturas de queima, e a microscopia 6ptica, com a

finalidade de visualizagéo da variagdo microestrutural de cada amostra.

4.2.3 CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA
4.2.3.1 MODULO DE RUPTURA A FLEXAO (MRF)

A tensdo ou modulo de ruptura a flexdo (TRF ou MRF) de trés pontos é a
tensdo necessaria para romper um corpo de prova. O MRF foi obtido por meio da

equacao (2):

3FXL
MRF (MPa) = ﬁ 2)

Na equacéo (2), F, a forca aplicada (em N); L, a distancia entre as duas barras
de apoio (em mm); b é a medida da base do corpo de prova (em mm) e; h, a altura

do corpo de prova (em mm).

As medidas do MRF foram feitas utilizando uma maquina de ensaio da marca
EMIC, modelo 23-100 (Figura 14a). O corpo de prova é colocado sobre dois apoios,

distantes 40mm um do outro, e um cutelo articulado aplicou uma forca
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(deslocamento de 5 mm.min™) no centro do CP, até a sua ruptura (Figura 14b). A
area da secdo de aplicacdo da carga é calculada pelo software mediante das
dimensbes, medidas com o paquimetro, que foram inseridas ao programa a cada

ensaio.

Figura 14: (a) Maquina de ensaio EMIC de tenséo de ruptura; (b) Corpo de prova posicionado para o

ensaio de MRF de 3 pontos

Fonte: O autor

4.2.3.2 POROSIDADE APARENTE (PA)

As metades dos corpos de prova, apds o ensaio de MRF e secos em estufa a
110°C por 24h, foram pesados em balanca digital analitica com preciséo de 0,01g.
Para a determinacéo dos ensaios fisicos, foi utilizado o Método de Arquimedes. Para
isso, os Cps foram submersos em agua destilada fervente por um periodo de 2
horas e em seguida mantida por mais 22 horas submerso em agua a temperatura

ambiente (Figura 15).
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Figura 15: (a) Corpos de prova no processo de fervura em agua destilada; (b) Corpos de prova no

processo de submerséo por 22horas

(a)

Fonte: O autor

A porosidade aparente (PA) € a porcentagem do volume de poros abertos do
corpo de prova em relacdo ao seu volume total, calculada pela equacgéo (3). Para
tanto, foi medida a massa do corpo de prova imerso em agua utilizando o método de

Arquimedes e uma balanca hidrostatica (Figura 16).

PA(%) = 2= % 100 3)

My—M;

Na equacdo (2), M, é a massa do corpo Umido (em g) apos retirado da
submersao, Mg representa a massa do corpo de prova seco apos estufa e M;, a

massa do corpo imerso em agua.
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Figura 16: Pesagem do corpo de prova pelo método de Arquimedes

'l'
:
l'

—

o '
L 4 r Y ,
: 4 b
: So— 2 il

a

Fonte: O autor

4.2.3.3 ABSORCAO DE AGUA (AA)

O ensaio de absorcéo de agua (AA) foi realizado de acordo com a NBR 15270
(ABNT, 2005), sendo que o indice de absorcdo expressa a porcentagem de agua
absorvida pelo corpo de prova. O indice de absorcdo de agua foi determinado

utilizando a equacéo (4):

_ My—M;
= =

x 100 (4)

Na equacgédo (4), M, e Mg representam a massa Umida e a massa seca de

cada corpo de prova, respectivamente, expressas em gramas.
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4.2.3.4 MASSA ESPECIFICA APARENTE (MEA)

A massa especifica aparente (MEA) é a razdo da massa pelo volume.

Entretanto, pode-se determinar a MEA por meio da equacao (5).

MEA (g/cm?) = 2% %)

My—M;

Na equacédo (5), Ms representa a massa do corpo de prova seco apés estufa,
My a massa do corpo Umido e M; a massa do corpo imerso em agua. Todas as

massas utilizadas na expressao devem estar na unidade de medida gramas (Q).

4.2.35 RETRACAO LINEAR POR QUEIMA (RLQ)

A retracdo linear por queima (RLq) € calculada em porcentagem com o0s
comprimentos inicial do corpo de prova e o comprimento final apés a queima. A

equacao (6) utilizada para a determinacédo do indice consiste em:
RLg (%) = “=L x 100 (6)

Na equacao (6), RLq representa o percentual da retracédo linear do corpo de
prova apés a queima, C; € o comprimento inicial do corpo de prova antes da queima,

C: € o comprimento final do corpo de prova, medido apds a queima.
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4.2.3.8 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

A analise de difracdo de Raios-X foi realizada nos corpos de prova queimados
para a verificacao das fases cristalinas formadas na peca. Esta analise foi realizada
no Laboratério de Caracterizacdo e Gestdo de Residuos Solidos (LCGRS) da
FCT/Unesp, de Presidente Prudente. Para esta caracterizacdo, foi utilizado um
equipamento Shimadzu, modelo XRD-6000, com radiagcdo de cobre Ka; com
comprimento de onda A = 1.5406, Ka, com comprimento de onda A = 1.5444 e

angulo de varredura de 10° a 80° (26).

4.2.3.7 MICROSCOPIA OPTICA

A microscopia 6ptica foi realizada com o uso do microscopio Optico mediante
um equipamento Zeiss Discovery V.12 com um aumento de 50 vezes, pertencente
ao Laboratério de Tracos de Fissdo Nuclear, do Departamento de Fisica da
FCT/Unesp, de Presidente Prudente (Figura XX). Nesta analise foi observada a
superficie interna das amostras, na regido de fratura, apds o processo de
sinterizacdo, buscando observar particulas, poros e defeitos. Foram obtidas imagens
das amostras Piloto (0%), A10, A20, B10 e B20. Para obtencdo das imagens, corpos

de prova passaram pelo processo de lixamento para a uniformizacao da superficie.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1CARACTERIZACAO DA AMOSTRA
5.1.1 ANALISE TEXTURAL

A amostra do material argiloso foi submetida ao ensaio de analise textural pelo

meétodo da pipeta, em que os resultados sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 4 — Andlise Textural do material argiloso

Areia | Argila | Silte
Média
% % %
Argila
21,6 52,6 25,8
Mistura

Fonte: O autor

De acordo com os percentuais granulométricos obtidos, o material analisado é
classificado como argiloso, indicado pelo ponto A no diagrama granulométrico de
solo da Figura 16. Essa classificacdo indica que o material é de alta plasticidade,
ocasionando um alto grau de empacotamento e um aumento do gradiente de
umidade interior das pecas, que pode levar a retracbes e a deformacdes nos
materiais. Embora a areia presente na amostra atue como material desplastificante,
o percentual ndo é suficiente para evitar a plasticidade excessiva, permitindo,
portanto, a insercdo de materiais ndo plasticos para proporcionar boa

trabalhabilidade (PRACIDELLI e MELCHIADES, 1997).

A adicdo dos materiais ndo plasticos, como os residuos de cinzas utilizados
neste trabalho, pode auxiliar no ajuste do material para se adequar em uma das
regides do diagrama de Winkler, indicadas pelas areas B, C, D e E, da Figura 17.
Essas regifes indicam as faixas de composicdo granulométrica de areia, argila e
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silte recomendadas para aplicagcbes especificas de massas ceramicas. Na regido B,
por exemplo, o material a ser produzido possui boa qualidade, porém, ainda com um
percentual elevado de argila. Com isso, 0 material devera exigir maior quantidade de
agua para adquirir boa plasticidade, o que conduz a um alto grau de compactacao,
entretanto dificulta a eliminacdo de 4gua durante a secagem e a queima devido a
reducdo dos poros. Como efeito, o produto final pode sofrer maiores retragdes e/ou
deformacgbes. Ja as massas ceramicas com composi¢cdo encontrada na regido C sao
adequadas para a fabricacdo de telhas e capas, enquanto aquelas pertencentes as
regides D e E podem ser utilizadas para fabricacdo de tijolos furados e macicos,

respectivamente (PRACIDELLI e MELCHIADES, 1997).

Figura 17: Diagrama granulométrico de solos e regides do diagrama de Winkler

‘4

44— PORCENTAGEM DE AREIA (> 20um)

Fonte: Adaptado de Pracidelli e Mielchiades (1997)
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Embora o diagrama de Winkler forneca orientagcbes sobre a composicao
granulométrica da massa ceramica, somente a mistura balanceada néo é condigdo
suficiente para a obtencdo de produtos de boa qualidade. Deve-se levar em
consideracao outros fatores, tais como o teor de umidade, a temperatura de queima
e a pressao de compactacdo, que influenciam nas caracteristicas dos produtos

finais.

5.1.2 LIMITES DE ATTERBERG

Os limites de Atterberg obtidos pelo método de Casagrande estédo

apresentados na Tabela 4.

Tabela 5: Limites de Atterberg

Limites de Atterberg (%)

Limite de Liquidez 62,80

Limite de Plasticidade 26,29

indice de Plasticidade 36,51

Fonte: O autor

O valor obtido para o indice de plasticidade (IP) desta amostra caracteriza um
material argiloso, de alta plasticidade (IP > 15%) (NASCIMENTO, 2020),
concordando com os resultados da andlise textural ja apresentados. De acordo com
MACEDO et al. (2008), os limites estabelecidos para uma argila utilizada em
ceramica vermelha, consistem no intervalo de valores de 30 a 60% para o limite de
liquidez (LL), de 15 a 30% para o limite de plasticidade (LP) e de 10 a 30% para o

indice de plasticidade (IP). Vieira et al. (2011) afirma que o valor minimo para o IP
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consiste em 10%, sendo que valores menores podem apresentar problemas no
momento do processamento, visto que este € o limite minimo utilizado nas
industrias. Os autores afirmam, ainda, que as argilas, geralmente, apresentam

valores, significativamente , superiores a 10% do IP.

Os resultados obtidos no ensaio mostram que a argila utilizada no presente
trabalho apresenta indices, minimamente, superiores aos intervalos de valores
apresentados por Macedo et al. (2008), fato este que sugere a adicdo de materiais
nao plasticos para a obtencdo de tracos adequados para fabricacdo dos produtos

ceramicos (tijolos e blocos estruturais), como sugerido pelo diagrama de Winker.

Para verificar qual a porcentagem ideal para a mistura de argila utilizada neste
trabalho, foram umedecidas amostras com 10, 15 e 20% para verificar 0
comportamento da massa. Foi observado que a amostra com 20% de umidade
apresentou agua excedente na massa de argila, o que poderia levar a uma
consisténcia indesejada, descartando-se, entdo, a possibilidade de utilizacdo dessa
porcentagem de umidade. Ja as amostras com teor de umidade de 10 e 15%
apresentaram consisténcias aparentemente semelhantes, e para verificar qual seria
a ideal foram modelados corpos de prova com ambas as massas. Ao aplicar a
pressdo para conformacdo no valor de 6MPa, a amostra de 15% de umidade
extravasou e nédo foi possivel a modelagem no formato dos corpos de prova. No
entanto, com a amostra de 10% de umidade, obteve-se os corpos de prova com boa
gualidade. Bicalho et al. (2014) afirma que o método de Casagrande apresenta
limitacbes capazes de alterar os resultados, e, dentre esses, encontram-se a
interferéncia do operador e as condi¢cdes dos equipamentos. Santos (1989) j& havia
relatado que a umidade de prensagem deve ser proxima a natural e é acertada por

tentativa. Segundo o autor, a umidade a ser adicionada a massa ceramica é,
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geralmente, a metade do limite de plasticidade de Attemberg. Isso justifica a escolha
do valor minimo de umidade utilizado neste trabalho, mesmo os resultados do

ensaio indicando o indice de plasticidade maiores.

A Figura 18 mostra as amostras conformadas com 15% (Figura 17(a)) e com

10% de umidade (Figura 18 (b))

Figura 18: Amostras para testagem de umidade: (a) adicdo de 15% de umidade; (b) adi¢cdo de 10%

de umidade.

Fonte: O autor

5.1.3 DIFRACAO DE RAIOS X: Material argiloso e cinzas

A Figura 19 mostra os difratogramas de Raios X do material argiloso em po6

(Figura 19(a)) e orientado em lamina de vidro (Figura 19(b)).
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Figura 19: Difratogramas de Raios X: (a) do material argiloso em p6; (b) fracao argila orientada em

80

lamina
3500 0 Q - Quartzo (SiO,): 77-1060 700 4 C M - Mica/llita (KAI,(AISi,)O, (OH),): 26-911
C - Caulinita (AlSi,O,(OH),): 1-527 i C - Caulinita (Al,Si,0,(OH),): 1-527
3000 - R - Rutilo (TiO,): 76-326 600d M Q - Quartzo (SiO,): 77-1060
] C
2500 500 4 M
3 B 2
= 2000 - o
] o 400
4 B ]
S 1500 1 -
2 ‘G 300 -
5] 5 M
£ 10004 c = 1
~ 200 M
500 Q R .
c ¢ c|R cQQ Q. O
Q€ C c CQ 100
04
y y J J y J 0 T T T T T T T 1
1 2 4 7
0 0 %0 0 50 60 0 80 10 20 30 40 50 60 70
20 (grau
(graw) 20 (grau)

Fonte: O autor

Para a amostra em pd do material argiloso, foi identificada a presenca
predominante de silica (SiO,), na forma de quartzo, assim como picos de caulinita
(Al;Si,O5(0H),) e rutilo (TiO,). Para a amostra da fracéo argila depositada em lamina
de vidro, os resultados de DRX mostraram, também, a presenca do argilomineral ilita
(KAI>(AISi3)O10(0OH),) pertencente ao grupo das micas. Teixeira et al. (2001) j& havia
caracterizado diversas argilas da mesma regido onde este material argiloso foi
coletado. Os resultados apresentados pelos autores mostraram que o argilomineral

caulinita é predominante nas argilas da regido do Oeste Paulista.

A Figura 20 mostra os difratogramas de Raios X das cinzas A e B. Os
resultados mostram que ambas as cinzas sdo compostas de quartzo,
predominantemente. A cinza B apresenta, além dos picos de quartzo, alguns picos
caracteristicos de carbonato de calcio (CaCQOj3). Para Chowdhury et al (2015), é
muito comum que as cinzas produzidas por um processo de incineracdo abaixo de

500°C, possuam a predominancia de carbonatos, especialmente a calcita (CaCOs3),
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enquanto aquelas incineradas em temperatura préxima a 1000°C, prevalecera o

oxido de calcio (CaO).

Figura 20: Difratogramas de Raios X: (a) Cinza A (Panorama); (b) Cinza B (Trés Lagoas)
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Fonte: O autor

5.1.4 FLUORESCENCIA DE RAIOS X

A Tabela 4 apresenta a composicao quimica da argila e das cinzas A e B.

De acordo com os resultados obtidos observa-se que a argila utilizada é
constituida, principalmente, de SiO, (48,041%), Al,O3 (20,614%) e Fe,O3 (7,638%).
Os 6xidos de titanio (TiO,) e potassio (K,O) aparecem em menores quantidades,
porém ainda predominantes quando comparados aos Oxidos minoritarios. Estes
resultados corroboram com aqueles observados na difracdo de Raios X desta
amostra. O SiO, presente na amostra pode estar relacionado a fase majoritaria de
guartzo identificada, assim como o TiO, ao rutilo. Nas argilas, o SiO, pode
apresentar-se em forma de silica livre, ou seja, quartzo, ou podem se fazer
presentes nos minerais argilosos, enquanto que a alumina (Al,O3) faz parte da

formacao da estrutura dos aluminossilicatos, como a caulinita e minerais micaceos
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(JUNIOR et al., 2020). Da mesma forma, o K,O pode estar associados a presenca
dos argilominerais ilita e atuam como fundentes, contribuindo com a formacéo da
fase liquida durante o processo de sinteizacdo (COUTINHO, 2016). A concentracdo
dos o6xidos K,O, Fe,O3;, CaO e TiO,, somados, € de, aproximadamente, 14%.
Esmeray e Atis (2019) explicam que, quando essa concentragdo € superior a 9%, a
argila é caracterizada como refrataria. Embora o Fe,O3 apresente um percentual
relevante, ndo foi observada nenhuma fase cristalina associada, indicando que pode
estar presente na forma iénica na amostra. A quantidade presente de éxido de ferro
(Fe»03) na argila influencia na cor obtida dos tijolos ceramicos apos a queima (REIS
et al., 2020), sendo que quanto maior a concentracdo mais avermelhada é a cor do
produto final. A perda ao fogo de 19,5% esta relacionada a presenca de matéria
organica e a perda de hidroxilas pertencentes aos argilominerais presentes na
amostra (caulinita e ilita). A composi¢cado mineraldégica do material argiloso analisado

€ caracteristica das argilas encontradas na regido (TEIXEIRA, 2008).

Tabela 6: Composicao quimica Quali-Quantitativa

Argila _ _
e s Cinza A | CinzaB
% % %
SiO; 48,071 56,750 39,160
Al,O3 20,614 7,715 -
Fe,03 7,638 3,909 3,455
TiO, 1,754 2,703 1,027
K20 1,480 1,427 5,111
CaO 0,396 16,056 32,101
SO3 0,258 1,352 7,829
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MnO 0,089 0,206 0,915
V205 0,064 - 0,031
ZrO; 0,046 0,048 0,036
Cr,03 0,032 0,038 0,018
CuO 0,017 0,027 0,027
ZnO 0,009 - 0,034
SrO 0,009 0,037 0,202
Y203 0,006 - 0,002
NiO 0,006 - 0,009
NbO 0,005 0,005 -
Ga,03 0,004 - -
ZnoO - 0,044 -
Ag20 - 0,018 -
Rb,0O - 0,007 0,014
P20s - - 1,246
HgO - - 0,023
Br - - 0,012
PF 19,5 9,66 8,75

Fonte: O autor

A composicdo das cinzas A e B indica a presenca majoritaria de SiO, e CaO.
Para a cinza A, h4, ainda, a predominancia de Al,O3 Fe;03, TiO, e K;0, nesta
ordem, enquanto que, para a cinza B, essa predominancia ocorre com 0S compostos
SOz, KO, Fe;0O3 e TiO,. Chowdhury et al. (2015) apresentaram um trabalho
comparando o uso de diversas cinzas em uma matriz cimenticia. Além de mostrar
resultados da composicdo quimica destas cinzas, 0s autores comparam com
diversas outras composicdes relatadas na literatura. O que se observa, de uma

forma geral, € que, embora os compostos quimicos sejam semelhantes, ha uma
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variacdo na quantidade, como ocorre para as duas cinzas estudadas neste trabalho.
Esta variacdo se estende a outros trabalhos da literatura, como o de Bonfim et at
(2021), que também mostra a composi¢do quimica de diferentes cinzas, incluindo a
cinza da queima do eucalipto e o de Giron et al (2012), que mostra a composi¢ao
qguimica especificamente desta cinza. Para Chowdhury et al. (2015), existem varios
fatores que influenciam o0s aspectos quantitativos e qualitativos das cinzas
produzidas em um processo de combustdo. Dentre eles, os autores destacam a
temperatura de combustdo, os tipos de fornos e as espécies de arvores que
originam a madeira para a queima. Estes fatores alteram, pois, a composicéo
qguimica final da cinza, bem como a perda de massa por ignicdo, como observado

nos resultados de ambas as cinzas (A e B), mostrados na Tabela 4.

5.1.5 ANALISE TERMICA

A Figura 21 apresenta os resultados de analise térmica do material argiloso. Os
dados de termogravimetria mostram uma perda de massa inicial (~100°C) associada
a perda de agua livre adsorvida na superficie da particula de argila, seguida de uma
perda até os 400°C correspondente a queima das substancias organicas. A segunda
perda de massa relevante esti associada a um pico endotérmico em torno de
509°C. Essa reacdo é caracteristica da perda das hidroxilas do argilomineral
caulinita presente no material. Como resultado, € formada uma fase metaestavel,
denominada metacaulinita, que podera sofrer transformagfes em temperaturas
maiores originando outras fases estaveis, como a mulita. O pico exotérmico em torno
de 914°C pode indicar a cristalizagdo desta nova fase. Nascimento et al (2020)

sugere que, nesta faixa de temperatura, a existéncia do pico exotérmico pode estar
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relacionada a formacao de espinélio, apés a total destruicdo da estrutura da ilita. Ja
0 pico endotérmico proximo de 579°C corresponde a transicdo de fase do quartzo
(a-B) (SOUZA, 2011). A continua perda de massa acima de 600°C € decorrente da
perda de hidroxilas pela mica/ilita, também presente na amostra, conforme o0s
resultados da DRX. A perda de massa das micas ocorre lentamente em uma ampla

faixa de temperatura, cuja curva de TG tem a caracteristica daquela mostrada na

Figura 21.
Figura 21: Andlise térmica diferencial do material argiloso
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A Figura 22 mostra o termograma da cinza A. A perda de massa inicial,
abaixo de 100°C esta relacionada a perda de umidade da amostra. As duas perdas
de massa que acompanham as reacdes exotérmicas observadas entre 300 e 500°C

podem estar associadas a queima de biomassa remanescente na amostra. De
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acordo com os trabalhos de Sena et al (2021) e Kumar et al (2021), a perda de
massa em torno de 350°C pode estar relacionada a degradacdo da celulose e
hemicelulose ainda presentes na cinza. Os picos endotérmicos observados em
580°C e 1142°C correspondem a transicdo do quartzo-o para quartzo-p e de
quartzo-p para tridimita, respectivamente. E observado, também, uma leve perda de
massa proximo a 650°C, juntamente com um suave pico endotérmico na curva de
DSC, indicado pela seta (Figura 22). Esta reacdo pode estar associada a
degradacao de uma diminuta quantidade de carbonato (SENA, 2021). Embora n&o
tenha sido observada nenhuma fase cristalina relacionada a carbonatos na DRX
desta amostra, é verificada a presenca de 16,056% de CaO na composi¢cao quimica
desta cinza A, 0 que nos leva a considerar a presenca deste composto na forma de

carbonato.

Figura 22: Andlise térmica diferencia da Cinza A (Panorama)
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A Figura 23 mostra os resultados da analise térmica da cinza B.

Igualmente & amostra anteior, a perda de massa inicial corresponde a perda de
umidade, enquanto aquela associada ao pico exotérmico em 421°C indica queima
de biomassa residual, cuja reacdo é influenciada pela quantidade de celulose,
hemicelulose e lignina ainda presente na amostra (KUMAR, 2021). Outra perda de
massa relevante ocorre em torno de 700°C, associada ao pico endotérmico em
691°C. Essa reacdo pode estar relacionada a degradacdo do carbonato de calcio
(calcita) identificado na DRX desta amostra e liberacdo de CO,. Novamente, no
trabalho de Sena et al (2021), os autores afirmam que este perfil da curva de TG
entre 300 e 500°C é atribuida a presenca de decomposi¢ces multiplas, com
diferentes contribuicbes oriundas de matéria organica (biomassa) e por¢cdes de
calcita coexistindo no residuo. O pico endotérmico observado em 577°C, igualmente
para a amostra da cinza A, indica a transicdo de fase do quartzo, também presente

nesta cinza.

50



Figura 23: Andlise térmica diferencial da Cinza B (Trés Lagoas)
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5.2CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA
5.2.1 MODULO DE RUPTURA A FLEXAO (MRF)

A Figura 24 apresenta os valores obtidos do ensaio de MRF dos corpos de
prova de referéncia (0%), e com a adicao da cinza A (Figura 24(a)) e cinza B (Figura

24 (b)).
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Figura 24: Médulo de Ruptura a Flexao dos corpos de prova com a incorporacéo: (a) da cinza A; (b)

dacinza B
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Os resultados mostram que a incorporagao de ambas as cinzas provocou uma
gueda expressiva na resisténcia dos corpos de prova a baixas temperaturas. Este
comportamento pode estar associado a presenca do quartzo em ambas as cinzas
adicionadas as amostras. Além disso, 0 processo de sinterizac@o ainda é incipiente
em temperaturas abaixo de 1000°C. Note que, para as amostras com 15 e 20% de
cinza A incorporada (Figura 24(a)), o MRF diminui ligeiramente em 1000°C, quando
comparada as mesmas amostras queimadas a 900°C, sugerindo que o aumento de
guartzo na amostra (proveniente da cinza), associada a caréncia de sinterizacdo
podem contribuir com a diminui¢cdo da resisténcia do material. Santos (1989) afirma
gue a faixa minima de valores aceitaveis de MRF ira depender do produto a ser
fabricado. Segundo o autor, 0 minimo estabelecido para a resisténcia mecéanica a
flexdo para tijolos ceramicos de alvenaria é de 2MPa, para tijolos furados, o valor
deve ser maior que 5,4 MPa e para telhas, o valor minimo recomendado deve ser de
6,4 MPa (SANTOS, 1989). Atualmente, no Brasil, a NBR 15270-1 estabelece os
requisitos para os componentes ceramicos — blocos e tijolos de alvenaria. Esta

norma, define os valores limites minimos de 1,5 MPa e 3,0 MPa para os blocos de
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vedacdo utilizando os furos na horizontal e furos na vertical, respectivamente.
Entretanto, a NBR 15270-2, que trata do método para estabelecer este requisito
define que o ensaio deva ser de compressdo. Ja a NBR ISO 10545-4 trata
especificamente da determinacdo de carga de ruptura e do médulo de ruptura a
flexdo. Porém, esta norma e suas demais partes estabelecem critérios para placas
de revestimento. As recomendacdes desta NBR 10545 sugerem realizar testes com
lotes de placas (pisos ou revestimentos) que devem ser cortadas, quando a
espessura for menor que 7,5mm. Demarch et al (2019) realizaram uma analise
critica criteriosa acerca das recomendacdes desta NBR e concluiram que ha
diferencas relevantes entre resultados dos ensaios realizados nas pecas cortadas e
inteiras. Segundo os autores, o0 corte das pecas pode atuar como um concentrador
de defeitos ou falhas que interferem diretamente o desempenho da pec¢a ensaiada.
Os autores concluem ainda, a partir de analises estatisticas realizadas, com certeza
de 95%, que o MRF apresenta resultados diferentes para as amostras inteiras e
cortadas.

Considerando que a NBR 10545 trata de pisos e revestimentos, os resultados
de resisténcia obtidos neste trabalho serédo, portanto, amparados pela literatura de
Santos (1989) e pela NBR 15270, que trata de blocos e tijolos de alvenaria.

De acordo com a Figura 24 (a), as amostras com 5 e 10% da cinza A
incorporada tendem a superam o valor minimo de 2 MPa do MRF a partir das
temperaturas de 1050 e 1075°C, respectivamente (linhas tracejadas). Para os
demais teores de cinza (15 e 20%, esta marca tem a tendéncia de ser atingida nas
temperaturas de queima superiores a 1125°C.

Para as amostras com a cinza B incorporada (Figura 24 (b)), o limite minimo do

MRF tende a ser superado para as amostras contendo 15 e 20% de cinza, nas
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temperaturas acima de 1125°C, enquanto as amostras com 5 e 10% de cinza,
atingem a marca dos 2 MPa em temperaturas acima de 1150°C.

Para as amostras com a cinza A incorporada, os valores ficaram abaixo
daquele apresentado pela amostra padréo, para todas as temperaturas de queima.
J& para as amostras com a cinza B, o comportamento € semelhante, com excecéo
para as amostras com 15 e 20% de residuo incorporado, sinterizadas em 1200°C.
Este comportamento pode estar associado a presenca significativa de K,O na cinza
B (~3,6% a mais, comparada a cinza A), como mostrou os resultados de FRX. O
K,O pode atuar como agente fundente na amostra, auxiliando o processo de
sinterizacdo em 1200 °C para estas amostras. Além do K;O, a cinza B também
apresenta um teor maior de CaO, quando comparada a cinza A (~16% a mais). O
Ca na forma de ion, assim como o K, também atua como modificadores de rede,
inserindo-se nos intersticios do reticulado da rede de silicato da matriz ceramica.
Com isso, as ligacbes sao rompidas e, consequentemente, ocorre uma diminui¢cao
da temperatura de fusao, facilitando a formacdo da fase liquida. Juntamente com
esse processo, esta associada a formagdo de novas fases cristalinas que podem
contribuir com o aumento da resisténcia do material nestas temperaturas maiores,

como foi observado para ambos 0s casos na temperatura de 1200°C.

5.2.2 POROSIDADE APARENTE (PA)

A Figura 25 mostra os resultados obtidos do ensaio de porosidade aparente
dos corpos de prova padréao (referéncia — 0%), e com a adi¢do da cinza A (Figura

25(a)) e cinza B (Figura 25(b)).
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Figura 25:Porosidade Aparente dos corpos de prova com a incorporacdo:(a) da cinza A;(b) da cinza B
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Os resultados mostram que os valores de PA dos corpos de prova com a
incorporacdo da cinza A se aproximaram dos valores apresentados pela amostra
padrdo. Na temperatura de sinterizacdo de 1100°C, os valores de PA das amostras
contendo a cinza A superam aqueles da amostra padrdo, chegando a ~3% maior
para a amostra com 15% de cinza. Ja para a temperatura de 1200°C, ha uma
inversdo do comportamento, em que todas as amostras contendo teores de cinza
passam a apresentar PA menores que aquele da amostra padrdo. A amostra com
20% de cinza, por exemplo, apresentou o menor resultado, equivalente a uma PA

~3% menor que o da amostra padrao.

Com relacédo aos valores de PA para os corpos de prova com a incorporacao
da cinza B, observou-se que todas as amostras contendo a cinza B, mantiveram-se
com valores acima da referéncia até a temperatura de 1100°C. J4 para a
temperatura de 1200°C, os valores da PA dos corpos de prova contendo a cinza B
foram menores que aqueles apresentados pela amostra de referéncia. A amostra

com 20% de cinza incorporada, por exemplo, chegou a conter cerca de 6,5% de
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porosidade a menos, quando comparada a amostra padréo, representando a maior

variacdo dentre as amostras com a cinza B.

Para ambos 0s casos, para as temperaturas de sinterizacdo acima de 1000°C,
todas as amostras apresentaram valores de PA abaixo do limite maximo
estabelecido de 35%, para producéo de tijolos (NASCIMENTO, 2020), embora os
valores ja sejam inteiramente alcancados em ~925°C para as amostras contendo a
cinza A (Figura 25 (a)) e em ~975°C para as amostras contendo a cinza B (Figura 25

(b)).

De uma forma geral, a PA esta relacionada a formacdo de fase liquida
promovida, principalmente, pela matriz ceramica. Essa fase liquida, geralmente
formada em altas temperaturas, € decorrente, principalmente, dos componentes
pertencentes a argila, ou seja, de ions liberados da decomposicdo dos
argilominerais. Estes ions e/ou elementos se difundirem na regido de contato entre
as particulas provocando a coalescéncia dos graos. Com isso, ha um aumento do
tamanho destes graos (em contato) que, por sua vez, provoca a diminuicdo dos

espacos vazios ao redor. Isso caracteriza o fechamento dos poros abertos,

denominado de PA (SUTCU, 2019).

A reducéo da porosidade aberta em ambos os casos, constitui uma das razdes
para o aumento do MRF na temperatura de 1200°C. Por outro lado, a presenca
desta porosidade também acarreta em um efeito deletério, ja que os valores do MRF
para as amostras contendo as cinzas, ficaram, de uma forma geral, abaixo daqueles
apresentados pela amostra padrdo. Um dos fatores esta fundamentado em os poros
atuarem como concentradores de tensdo, ou, pontos de fratura nas amostras

(PINHEIRO, 2010).
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5.2.3 ABSORCAO DE AGUA (AA)

A Figura 26 mostra os resultados de absorcao de agua dos corpos de prova de

referéncia (0%), e com a adicéo da cinza A (Figura 26(a)) e cinza B (Figura 26 (b)).

Nota-se que o comportamento obtido nesse ensaio € condizente com a PA

discutido anteriormente. A diminuicdo do valor de absorcdo esta diretamente

relacionada com a diminuicdo no indice de vazios/poros existentes nos corpos de

prova. Isso ocorre devido ao maior empacotamento dos graos na formagéo da fase

liguida que pode ter ocorrido durante o processo de sinterizacdo, principalmente na

temperatura de 1200°C.

Figura 26: Absorcéo de Agua dos corpos de prova com a incorporacéo: (a) da cinza A; (b) da cinza B
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A adicdo de cinza na matriz ceramica aumenta a absor¢cdo quando a queima é

realizada em menores temperaturas e, com o0 aumento, a AA passa a diminuir

devido aos processos quimicos e fisicos envolvidos. Este comportamento é similar

para os corpos de prova com ambas as cinzas incorporadas.
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A cinza é um material que aumenta a quantidade de poros na matriz. No
entanto, observa-se que, com o aumento da quantidade de cinza incorporada,
considerando a temperatura de queima de 1200°C, houve um melhor desempenho
de ambas as amostras (contendo as cinzas A e B), ao se comparar com a amostra
de referéncia. Esse fenbmeno, novamente, justifica-se pela possivel formacédo de
fase liquida na matriz ceramica, o que ocasiona o fechamento dos poros e maior
integracdo entre os graos. De acordo com a NBR 15270-1, o indice de AA para
blocos ou tijolos ceramicos variam de 8% a 21%, ou, de 8 e 25%, dependendo da
aplicacdo estrutural. De acordo com os resultados obtidos (Figura 26), todas as
amostras possuem valores que atendem as especificagdes de 8 a 25% de AA. Com
excecao da amostra B5, todas também atendem a recomendacao de AA entre 8 e

21%.

5.2.4 MASSA ESPECIFICA APARENTE (MEA)

A Figura 27 mostra os resultados de MEA dos corpos de prova de referéncia
(0%), e com a adicao da cinza A (Figura 27(a)) e cinza B (Figura 27 (b)).

De maneira geral, a MEA das amostras de referéncia e com a incorporacao
das cinzas A ou B, aumenta com a temperatura de sinterizacdo, novamente,
justificado pela formacdo da fase liquida no material e o maior adensamento das
particulas. Observa-se gque os valores da MEA para todos os corpos de prova com a
incorporacao da cinza foram ligeiramente menores do que o valor de referéncia. No
entanto, quando foi realizada a queima na temperatura de 1200°C os valores sdo

préximos, considerando o desvio padrédo associado. Todos os valores encontrados
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estdo acima de 1,7 g/cm® recomendados para a producdo de blocos estruturais

(SANTOS, 1989).

Figura 27: Massa especifica aparente dos corpos de prova com a incorporacao: (a) da cinza A; (b) da

cinza B
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Fonte: O autor

5.2.5 RETRACAO LINEAR POR QUEIMA (RLQ)

A Figura 28 apresenta os resultados do ensaio de RLqg dos corpos de prova
de referéncia (0%), e com a adicédo da cinza A (Figura 28(a)) e cinza B (Figura 28
(b)).

De uma maneira geral, observa-se que RLq dos corpos de prova com a
incorporacdo da cinza A (Figura 26(a)) apresenta valores inferiores aquelas
apresentadas pela amostra de referéncia. No entanto, todas as curvas seguem a
tendéncia de aumento da retracdo conforme ocorre 0 aumento da temperatura de
gueima. A cinza, material considerado como inerte devido a predominancia de silica
em sua composicao, proporciona a diminui¢cdo da retracdo no momento das reacdes

guimicas que ocorrem do material argiloso (QUEIROZ, 2010). Percebe-se que
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guanto maior a quantidade da cinza A na matriz argilosa menor € sua retracao,

em

Fig

Retracao Linear por Queima (%)

bora aumente com a temperatura de sinterizagao.

ura 28: Retracao linear de queima dos corpos de prova com a incorporacdo: (a) da cinza A; (b) da
cinzaB
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O comportamento da RLg € semelhante aos corpos de prova com a
incorporacao da cinza B (Figura 28(b)). No entanto, € possivel verificar que os
valores ndo se diferem muito da amostra de referéncia, principalmente na

temperatura de queima de 1200°C (considerando a margem de erro).

Schuller et al (2008) considera, em seu trabalho que, o tamanho de graos
de quartzo tem influéncia no coeficiente de dilatacdo térmica linear, além de
reduzir o modulo de ruptura a flexdo das pecas ceramicas. Considerando que a
cinza A possui grao maiores de quartzo (e maior percentual, conforme dados de
FRX — Tabela 4), comparado a cinza B, pode-se dizer que as amostras contendo

a cinza A admitiram uma caracteristica mais refrataria, ou seja, com menores
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valores de retragdo linear, quando comparadas a amostra padrao e as amostras

contendo a cinza B.

De acordo com os resultados mostrados na Figura 28, todas as amostras
(para ambas as cinzas incorporadas), apresentam valores de RLg menores que
3% para todas as temperaturas das amostras com a composi¢cdo da cinza A, e
até a temperatura de 1100°C para a cinza B. ApGs esse valor de queima, as
amostras da cinza B obtiveram uma pequena elevacdo no valor obtido para a

retracdo, mas mantiveram-se abaixo de 5%. De acordo com Dondi (2006), o ideal

€ o valor ser menor que 1,5% e aceitavel menor que 3%.

A Tabela 5 resume o0s valores encontrados nos ensaios fisicos e

mecanicos das amostras contendo as cinzas A e B, bem como os valores de

referéncia, estabelecidos pelas normas brasileiras e/ou pela literatura.

Tabela 7: Valores de referéncia e valores obtidos nos ensaios fisicos e mecanicos

Propriedade

Especificagbes

Valores encontrados

Amostras com
cinza A

Amostras com
cinza B

MRF (MPa)
(Santos, 1989)

> 2,0 (tijolos)

> 2
(para temperatura
acima de 1125°C)

> 2
(para temperatura
acima de 1150°C)

PA (%) <35 <35
(Santos, 1989) < 35 (blocos) (para temperatura | (para temperatura
’ acima de 925°C) | acima de 975°C)

<22 <22

AA (%)

< 25 (tijolos e

(para todas as

(para todas as

(NBR 15270-1) blocos) temperaturas de temperaturas de
queima) gueima)
>1,7 >1,7

MEA (g/cm?®)
(Santos, 1989)

> 1,7 (blocos)

(para todas as
temperaturas de

(para todas as
temperaturas de

gueima) gueima)
. . <3,0 <3,0
RLq (%) iéi ()|(d<e§ %’ (para todas as (até a temperatura
(Dondi, 2006) (’aceitével’) temperaturas de | de 1100°C, depois

gueima)

<b)

Fonte: o autor
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Sob um panorama geral, os valores mostrados na Tabela 5 sugerem que as
cinzas A e B podem ser incorporadas a matriz ceramica utilizada neste trabalho, até
0 teor de 20% em peso. Entretanto, para ser utilizada para produgcéo de blocos
estruturais e tijolos, as pecas ceramicas necessitam ser sinterizadas em
temperaturas superiores a 1150°C, para satisfazer todas as condi¢des, incluindo o

MRF.

5.2.6 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX): Corpos de prova sinterizados

O ensaio de Difracdo de Raios-X foi realizado para todos os corpos de prova
com a finalidade de verificar as transformacfes de fases de acordo com o aumento
da temperatura de sinterizacdo. Os resultados estdo representados para cada
composicdo e as quatro temperaturas em que foram feitas as queimas sendo: a
temperatura 1 equivalente a 900°C; temperatura 2, 1000°C; temperatura 3, 1100°C;
e temperatura 4, 1200°C. Desta forma, cada difratograma foi identificado pelas siglas
compostas com o indicativo da composicdo da amostra e sua respectiva
temperatura.

Na Figura 29 é apresentado os resultados para o corpo de prova piloto (0%).
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Figura 29: Difratogramas de Raios X para o traco piloto nas quatro temperaturas de queima. (Q=
guartzo (SiO, - JPCDF 89-8938); R = Rutilo (TiO, - JPCDF 76-1940); H = Hematita (Fe,O3 - JPCDF
86-2368); M = Mulita (Al,O5 SiO, - JPCDF 82-1237); S = Oxido de Silicio (SiO, - JPCDF 76-1390);

F=Oxido de ferro (Fe,O3 - JPCDF 1-1223)).
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Verifica-se, na Figura 29 (a), que os CPs piloto apresentam
predominantemente silica (SiO,), na forma de quartzo, assim como picos de rutilo
(TiO2). Nas temperaturas 1 e 2, foi observada a presenca da hematita,
possivelmente formada pela mudanca do estado de oxidacdo do ferro durante o
processo de sinterizacdo, sendo ela também a responséavel pela cor avermelhada do
CP (RODRIGUES et. al., 2019). Vale lembrar que nenhuma fase cristalina contendo
ferro, foi observada no material argiloso, embora a composi¢do quimica (Tabela 4)
tenha mostrado ~7,6% do 6xido de ferro, levando a hip6tese de que ele pudesse
estar na forma ibnica (ou livre) entre os minerais de argila. A partir da temperatura 3,
ocorre a formacdo de uma nova fase cristalina, a mulita (Al,O3SiO;). As condi¢des
termodinamicas, as quais os corpos de prova foram submetidos, foram necessarias
e suficientes para promoverem a fase liquida e o crescimento de cristais de mulita. A
presenca da fase liquida € sugerida pelo pequeno halo no difratograma das
amostras 0_3 e 0_4, proximo do intervalo entre 20 e 30° (20), como pode-se
observar pela baseline na regido de destaque das figuras 29 (b) e (c),
respectivamente. A formacdo dessa fase liquida, proveniente da transformacéo
fisico-quimicas dos argilominerais durante o processo de sinterizacao, € responsavel
por preencher os vazios microestruturais, auxiliando na densificacdo da amostra.
Este processo proporciona a reducdo da porosidade pelo processo de vitrificacdo e
0 consequente aumento da resisténcia dos corpos de prova (SILVA et. al., 2020),
como, de fato, foi observado para o MRF da amostra padréao (Figura 22).

A mulita é uma fase cristalina estavel, com elevada temperatura de fusdo
(entre 1700 e 1800°C), baixa densidade, pequeno coeficiente de expansao térmica,
elevada resisténcia mecénica e ao choque térmico (MENEZES et al., 2008). A

elevada resisténcia mecanica decorrente da fase cristalina mulita é justificada devido
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a sua estrutura cristalina ortorrémbica, na qual trés eixos cristalograficos sao
perpendiculares entre si (SANTOS et al., 2005). A formacdo dessa fase estavel na
amostra € desejavel a fim de obter materiais com boas propriedades, principalmente
com a adigcdo das cinzas, que possuem elevado teor de silica na forma de quartzo.
Apesar de promover boa estabilidade nas configuracdes geométricas da peca apos
a queima, a cinza pode nao ter contribuido com a melhora da resisténcia das pecas,
que é compensada pela presenca da fase mulita (advinda dos argilominerais)
formada nas temperaturas maiores, como sera discutido adiante (SANTOS et al.,
2021).

Na Figura 30 estdo representados os resultados obtidos para os corpos de
prova contendo a cinza A, e na Figura 31, os resultados obtidos para os corpos de
prova com a incorporacao da cinza B. Percebe-se que em ambas as incorporagdes
de cinza (A e B), em todas as porcentagens, ao serem comparadas entre si, as fases
cristalinas identificadas nos picos sdo semelhantes. Nas temperaturas 1 e 2, ocorre
a presenca predominante de silica (SiO,) em forma de quartzo. Na temperatura 3,
nota-se a presenca da mulita, que integra uma das fases predominantes nas

amostras juntamente com o quartzo.
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Figura 30: Difratogramas de Raios X para o traco com a incorpora¢do da cinza A. (a) Amostra com

5%; (b) Amostra com 10%; (c) Amostra com 15%; (d) Amostra com 20%. (Q= quartzo (SiO,); R =

Rutilo (TiO,); H = Hematita (Fe,05); M = Mulita (Al,05 SiO,); S = Oxido de Silicio (SiO,).)
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Figura 31: Difratogramas de Raios X para o traco com a incorpora¢éo da cinza B. (a) Amostra com

5%; (b) Amostra com 10%; (c) Amostra com 15%; (d) Amostra com 20%. (Q= quartzo (SiO,); R =

Rutilo (TiO,); H

Hematita (Fe,0s); M = Mulita (Al,05 SiO,); S = Oxido de Silicio (SiO,); F=Oxido de

ferro (Fe,03))
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5.2.7 MICROSCOPIA OPTICA

As micrografias obtidas da superficie de fratura dos corpos de prova foram
realizadas para os tracos Piloto, A10, A20, B10 e B20. Os resultados obtidos para
cada amostra estao representados nas Figuras 32,33,34,35 e 36, respectivamente.

Para a amostra piloto (0%), Figura 32, observou-se a diminuicdo da
porosidade conforme aumentou-se a temperatura de queima. Em 900°C, Figura
32(a), a superficie é notadamente porosa, com elevada quantidade de vazios
envolvendo alguns gréos, e formacdo de pequenos aglomerados. De acordo com
Cipriano et al. (2019), estes gréaos podem atuar com defeitos levando a reducéo das
propriedades mecéanicas. Nas temperaturas de 1000°C e 1100°C, Figuras 32 (b) e
(c), respectivamente, é possivel observar a diminuicdo da porosidade e vazios, e, a
maior densificacdo da matriz,—embora ainda seja observada uma porosidade em
torno de alguns grdos, que, aparentemente, se remetem ao quartzo, como
observado, também por Vieira e Pinheiro (2013) e Coutinho e Vieira (2016). A partir
de 1100°C, observa-se que 0s graos maiores, que podem estar associados ao
guartzo, sofrem degradacédo. Este evento corrobora com a diminui¢do da intensidade
dos picos de quartzo, observado no difratograma da amostra em 1100°C (Figura
27(a)). Em 1200°C, embora seja uma temperatura que propicie a formacéo de fase
liquida, decorrente do processo de sinterizacdo, € observado um ligeiro aumento na
porosidade, concordando com os dados de PA desta amostra (Figura 25(a)).
Entretanto, a resisténcia desta amostra ainda apresenta um leve aumento, em
relacéo aos valores encontrados em 1100°C, que pode ser diretamente influenciado

pela presenca da fase mulita, presente na amostra a partir desta temperatura.
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Figura 32: Imagens de Microscopia Optica dos corpos de prova Piloto (0%), ampliacéo de 50

vezes, sinterizados a (a) 900°C; (b) 1000°C; (c) 1100°C; (d) 1200°C.

Fonte: O autor

A amostra A10, Figura 33, apresentou comportamento semelhante a amostra
piloto. O tratamento em temperaturas mais baixas ndo permite a densificacdo do
material, podendo ser observada a presenca de poros e vazios por toda a regido
observada. Os poros e 0s aglomerados atuam como concentradores de tensao que
podem contribuir com a reducdo das propriedades mecéanicas do material
(CIPRIANO et al., 2019). Para a temperatura de sinterizagdo de 1200°C (Figura 33
(d)), observa-se uma diminuicdo aparente dos poros, que concordam com O0S
ensaios de PA (Figura 25(a)). Além disso sdo observadas algumas regifes escuras
e reluzentes ao redor das particulas de quartzo, o que evidencia a presenca da fase
liguida formada. A diminuicdo da porosidade, associada a presenca da mulita
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contribui consideravelmente para o aumento da resisténcia mecéanica dos CPs,
chegando a valores muito proximos daqueles apresentados pela amostra padrao,

como foi observado na Figura 25(a).

Figura 33: Imagens de Microscopia Optica dos corpos de prova com a cinza A, incorporagéo de

10%, sinterizados a (a) 900°C; (b) 1000°C; (c) 1100°C; (d) 1200°C.

Fonte: O autor

A amostra A20, Figura 34, apresenta um comportamento semelhante a
amostra A10, nas quais pode-se observar que, as baixas temperaturas de queima
ndo favorecem a ligagdo entre as particulas. No entanto, a partir de 1100°C (Figura
34 (c)), a porosidade aberta e os vazios existentes no entorno dos gréos de quartzo

da amostra comecam a diminuir, formando uma textura mais lisa, sugerindo
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novamente que o processo de sinterizagao tenha se iniciado. Na temperatura de
1200°C (Figura 34 (d)), ocorre a formacéo da fase liquida, identificadas pelas regides
escuras e com brilho. Aparentemente, a formacdo da fase liquida € intensificada
para essa amostra A20, em comparagdo com a amostra piloto e a amostra Al0,
discutida anteriormente. Isso pode ser decorrente da presenca da cinza A nestas
amostras, tendo em vista que sua incorporagcdo na matriz ceramica proporciona um
aumento na concentracdo de CaO e K;O, que, por sua vez, atuam como
modificadores de rede ou fundentes, rompendo ligacdes Si-O e contribuindo com a
formagcdo da fase liquida (RODRIGUES et al.,, 2019). Essa densificagdo esta
diretamente associada a diminuicdo da porosidade, observada na Figura 25(a). Esta
amostra foi aquela que apresentou o menor valor de PA a 1200°C, dentre as
amostras com cinza A, apresentando, ainda, valores de MEA e resisténcia mecanica
muito proximos dos valores apresentados pela amostra padrdo. A cor da amostra
também sofre alterac6es conforme aumenta-se a quantidade de residuo adicionado
e com a elevacdo da temperatura, passando de um avermelhado para um marrom

eSscuro.
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Figura 34: Imagens de Microscopia Optica dos corpos de prova com a cinza A, incorporagéo de

20%, sinterizados a (a) 900°C; (b) 1000°C; (c) 1100°C; (d) 1200°C.

Fonte: O autor

A Figura 35 apresenta as imagens da amostra B10. Os graos de quartzo sao
observados desde a queima na temperatura de 900°C, além dos poros. Com o
aumento da temperatura de sinterizacdo, ocorre a diminuicdo da porosidade o que
proporciona melhorias nas propriedades do material, incluindo a MEA e o MRF. Na
temperatura de 1200°C, a superficie se apresentou coloragdo escura e com maior
guantidade de regides vitrificadas ao ser comparada com a amostra A10 sinterizada
na mesma temperatura. Um dos fatores que pode ter contribuido para esse efeito €,

novamente, a presenca de um maior percentual de 6xidos modificadores de rede,
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provenientes, neste caso, da cinza B. De acordo com os dados de FRX (Tabela 4),
os oxidos fundentes, como o CaO e KO, totalizam 37,21% para a cinza B, contra
17,48% para a cinza A. Para Coltinho e Vieira (2016), a regiédo clara (branca) como

aparece na Figura 35 (d) corresponde a presenca do CaO na matriz.

Figura 35: Imagens de Microscopia Optica dos corpos de prova com a cinza B, incorporagéo de

10%, sinterizados a (a) 900°C; (b) 1000°C; (c) 1100°C; (d) 1200°C.

Fonte: O autor

A Figura 36 representa as imagens obtidas para a amostra B20. Essa
amostra teve um comportamento diferenciado na temperatura de sinterizacéo
del200°C, na qual, a formacdo da regido escura e reluzente, ocorreu em toda a
amostra, assim como a diminuicdo nitida da porosidade, apesar da presenca das

particulas de quartzo. A combinacdo da quantidade significativa de elementos
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fundentes da cinza B com a temperatura elevada de sinterizagédo e com a formacéo
da fase mulita, resultou em uma amostra com propriedades destacadas: menor PA,
maior MEA e resisténcia mecanica superior a todas as amostras, incluindo a amostra

padrao.

Figura 36: Imagens de Microscopia Optica dos corpos de prova com a cinza B, incorporag&o de

20%, sinterizados a (a) 900°C; (b) 1000°C; (c) 1100°C; (d) 1200°C.

Fonte: O autor
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6 CONCLUSAO

Este trabalho mostrou um estudo acerca do reaproveitamento de cinzas
provenientes da queima da madeira de eucalipto em uma matriz ceramica utilizada
para a fabricacdo de blocos estruturais. As cinzas utilizadas possuem composi¢cdes
quimicas predominantemente de Oxidos de silicio e calcio, enquanto o material
argiloso é constituido por 6xidos de silicio, aluminio e ferro, majoritariamente. O
oxido de silicio relaciona-se a fase de quartzo, que atua como desplastificante na
matriz ceramica. Uma das cinzas apresentou, ainda, como CcOmMpoSicao
mineraldgica, a calcita, que Ihe atribui o carater fundente. J& o material argiloso
mostrou a presenca dos argilominerais caulinita e mica. As cinzas foram
incorporadas a matriz ceramica, nos teores de 0 a 20% em peso, para producdo de
corpos de prova que foram sinterizados em temperaturas variando de 900 a 1200°C.
Resultados dos ensaios de porosidade aparente, absorcdo de agua, massa
especifica aparente e retracdo linear de queima mostraram valores dentro dos
limites estabelecidos para fabricacdo de blocos estruturais para os corpos de prova
com ambas as cinzas incorporadas e sinterizados acima de 975°C. Os valores
minimos de resisténcia mecanica a flexdo, estabelecido para fabricacdo de tijolos
macicos também foram alcancados para as amostras contendo até 20% de ambas
as cinzas incorporadas. Porém, este limite sugere a sinterizacdo das pecas em
temperaturas acima de 1150°C. Estes resultados séo decorrentes da formacao da
mulita e da fase liquida, que auxilia no preenchimento de poros entre os graos de
guartzo, ajudando no desempenho mecanico das amostras. A fase liquida foi
observada em imagens de microscopia Optica de corpos de prova sinterizados acima
de 1100°C, caracterizada por regides escuras e reluzentes. Os resultados obtidos
neste trabalho mostraram, portanto, que a cinza proveniente da queima do eucalipto
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em diferentes processos, pode ser reaproveitada em matriz ceramica composta de
argila com alta plasticidade, atuando como desplastificante e, também como
fundente, em condi¢cdes especificas de queima. O aproveitamento das cinzas
residuais pode, assim, substituir o uso de materiais ndo plasticos naturais, como a

areia e/ou argilas de baixa plasticidade na industria ceramista.
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