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RESUMO

Devido ao elevado teor de silica presente na cinza da casca de arroz, a mesma pode ser
empregada como matéria-prima para a fabricacdo de cerdmicos refratarios. O Estado do Rio
Grande do Sul ¢ o maior produtor nacional de arroz. O beneficiamento do arroz gera
subprodutos, dentre eles a casca, utilizada como fonte de energia para a secagem do cereal. A
queima da casca gera um novo residuo, a cinza da casca do arroz, que normalmente ¢
descartada em solos ou aterros. Em trabalhos prévios observou-se que materiais ceramicos
refratarios produzidos com percentuais de 20% de silica resultam em um aumento da
resisténcia a compressdo e flexdo, mas possuem menor resisténcia ao choque térmico em
relacdo a ceramica convencional. Desta forma, no presente trabalho utilizaram-se fibras
metalicas com o intuito de aumentar a resisténcia ao choque térmico e a ductilidade dos
materiais ceramicos refratarios. Os corpos de prova foram fabricados com adi¢do de silica de
casca de arroz em porcentagens de 15% e 20 % e substituicdo de 1% e 2% de fibra de aco
refratario. Apos a queima em 1300° C, foram determinadas as propriedades fisicas, mecanicas
e termomecanicas do material através de ensaios de absor¢do de agua, densidade de massa,
porosidade aparente, resisténcia a compressdo, flexdo em trés pontos, choque térmico,
condutividade térmica e analise de microestrutura do material. A substituicdo da argila pela
silica resultou em maior resisténcia mecéanica e maior tenacidade, possivelmente devido a
diminuicdo da porosidade e pelo aumento do nivel de vitrificagdo. A cerdmica com 2% de

fibra apresentou a maior ductilidade e maior resisténcia ao choque térmico.

Palavras-Chave: ceramicas refratarias, silica da casca de arroz, fibras de aco.



ABSTRACT

Due to the high content of silica present in rice husk ash, it can be used as raw material
for the manufacture of refractory ceramics. The State of Rio Grande do Sul is the largest
national producer of rice. The processing of the rice generates by-products, among them the
husk, the source of energy for the drying of the cereal. The burning of the husk creates a new
residue, the ash of the rice husk, which is usually discarded in soils or landfills. In previous
work observed that refractory ceramic materials produced with 20% of silica resulted in an
increase in compressive and flexural strength, but showed lower thermal shock resistance than
conventional ceramics. Thus, in the present work, metallic fibers were used in order to
increase the resistance to thermal shock and the ductility of the refractory ceramic materials.
The specimens were fabricated with addition of 15% or 20% of rice husk silica, and
substitution of 1% or 2% of refractory steel fiber. After a firing at 1300 °C, physical,
mechanical and thermomechanical properties of material were determined by water
absorption, bulk density, apparent porosity, compressive strength, three-point bending,
thermal shock, thermal conductivity and microstructure analysis of material. The substitution
of silica clay resulted in higher mechanical strength and higher toughness, possibly due to
decreased porosity and increased level of vitrification. The ceramic with 2% of fiber

presented a greater ductility and a greater resistance to the thermal shock.

Key words: ceramic refractories, rice husk silica, steel fibers.
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1 INTRODUCAO

O Estado do Rio Grande do Sul é o maior produtor de arroz do Brasil. Segundo o IBGE
(2016) a produgao estimada para a safra de 2016 ¢ de 8.433.761 toneladas, o que corresponde
a 71,2% da produgdo nacional. Conforme dados do IRGA (2016), os municipios com maior
producdo no pais estdo localizados na fronteira oeste e no sul do estado, sendo eles:
Uruguaiana, Itaqui, Santa Vitoria do Palmar, Alegrete e Sdo Borja.

A casca de arroz (CA) representa 20% do total da producdo, um residuo muitas vezes nao
aproveitado e descartado de forma incorreta. Como alternativa, as industrias de
beneficiamento estdo utilizando a CA como fonte de energia para a secagem do cereal, pois a
mesma apresenta elevado poder calorifico (3200 Kcal/Kg). Além disso, o vapor gerado na
queima pode ser empregado na geracdo de eletricidade, tornando as industrias
autossuficientes e até exportadoras de energia, o que resulta em ganhos econOmicos e
ambientais.

A queima da CA gera um novo residuo, a cinza da casca do arroz (CCA), chegando a
representar 20% do volume da casca (POUEY, 2006). Geralmente as industrias descartam a
CCA em solos ou aterros. Apos grandes volumes, o solo ndo consegue mais absorvé-la,
resultando na perda da biodiversidade.

A combustdo em leito fluidizado, com controle de temperatura, ¢ um método eficiente
para obtencdo da silica da casca de arroz (SCA), em estado amorfo e de qualidade, a partir da
CA, sendo um residuo com maior valor agregado que a CCA.

Folleto et al. (2005) relatam que a SCA possui teor de silica superior a 92%. Assim, o
residuo pode agregar valor econdmico ao ciclo produtivo através da sua aplicacdo em diversas
areas, como eletronica, construgdo civil, inddstria quimica, ceramicas, entre outras.

A utilizagdo da SCA em concretos e argamassas ja possui inimeras pesquisas, como as de
Cordeiro (2006), Poey (2006), Silva (2004) ¢ Weber (2001). Contudo, ainda se faz necessaria
a diversificag@o do uso de SCA através do seu emprego como matéria-prima para a fabricagao
de diferentes materiais, incluindo-se os materiais refratarios. Della et al. (2001), Sobrosa
(2014) e Stochero (2015) realizaram estudos que demonstram avangos da utiliza¢cdo da SCA
neste tipo de material.

Sobrosa (2014) analisou o efeito da substitui¢do parcial de 5, 10 e 20% da argila pela
SCA em ceramica refrataria, concluindo que, conforme se aumenta o teor de argila por SCA,
ocorre um melhor empacotamento na mistura, resultando em uma melhora nas propriedades

mecénicas do material. Entretanto, as amostras com 20% de SCA apresentaram menor
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resisténcia ao choque térmico. Assim, com este trabalho, pretende-se melhorar esta
propriedade através da adi¢cdo de fibras de ago. Visando a utilizagdo deste refratario em fornos
siderargicos.

Algumas pesquisas, realizadas por Pemberton et al. (2011), Medeiros (2012) e Rambo
(2012), relatam que a adigdo de fibras de ago em compdsitos de matriz ceramica aumenta a
confiabilidade do material, pois este reforco tem a capacidade de amplificar a tenacidade do
material, limitando a propagacao de trincas.

Assim, este trabalho propde a utilizagdo de fibra de aco e de silica na ceramica refrataria,
esperando melhorar suas propriedades mecénicas e termomecanicas e viabilizar o uso deste
residuo como matéria-prima, de modo a se alcancar um ciclo produtivo com residuo zero para

a cultura do arroz.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo geral

O objetivo geral deste trabalho ¢ desenvolver materiais ceramicos refratarios com o uso
de silica proveniente da queima da casca de arroz e fibra de ago refratario, buscando melhorar
as suas propriedades mecénicas e termomecanicas e agregar valor a silica residual proveniente

da queima da casca de arroz.

1.1.2 Objetivos especificos

1. Avaliar as propriedades fisicas: densidade de massa, porosidade aparente, absor¢ao de
agua, retracdo linear de queima e variacdo de massa;

2. Avaliar propriedade mecénicas e termomecanicas: resisténcia a compressao, resisténcia
a tracdo na flexdo em trés pontos, tenacidade, choque térmico e condutividade térmica das
amostras;

3. Analisar as transformagdes mineraldgicas e microestruturais ocorridas nos materiais
investigados;

4. Definir a composicao 6tima das amostras através dos ensaios de resisténcia mecanica e

refratariedade.
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1.2 Estrutura do trabalho

O presente trabalho esta dividido em cinco capitulos, organizados da seguinte forma:

Capitulo 1 — Introducdo: apresenta a importancia da pesquisa, justificando a escolha do
tema e os objetivos gerais e especificos.

Capitulo 2 — Revis@o Bibliografica: Sdo abordados temas como materiais ceramicos,
materiais ceramicos refratarios, cinza da casca de arroz e fibra de aco. Sobre os materiais
ceramicos refratarios, sdo abordadas as caracteristicas e propriedades importantes, sua
matéria-prima e seus métodos de producdo. Em relagdo a silica da casca de arroz, sdo
abordados os métodos de obtengdo, caracteristicas e aplicagdes, onde sdo consideradas suas
caracteristicas e constituicdo. E a respeito das fibras de ago sdo abordadas propriedades,
caracteristicas ¢ a viabilidade de utilizacdo.

Capitulo 3 — Materiais e M¢étodos: Descreve as matérias-primas e a metodologia
empregada na producgdo da cerdmica refrataria, bem como os ensaios fisicos, mecénicos e
termomecanicos que foram realizados.

Capitulo 4 — Resultados: Sao apresentados os principais resultados obtidos, na forma de
graficos e tabelas.

Capitulo 5 — Consideragdes Finais: Apresenta as conclusdes gerais do trabalho e
sugestoes para futuros trabalhos.

O trabalho ¢ finalizado com a apresentacao das Referéncias Bibliograficas e dos Anexos.



18

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo abordadas as pesquisas realizadas em ceramicas, suas propriedades
fisicas, mecanicas e térmicas e seus métodos de producdo. Além disso, ¢ apresentado o
potencial de aplicacdo da cinza da casca do arroz e fibras de aco, como matérias-primas

alternativas para a producdo de cerdmicas refratarias.

2.1 Ceramica

A palavra “ceramica” ¢ derivada do vocabulo grego keramos, que significa “argila
queimada”. E um dos materiais artificiais mais antigos produzidos pelo homem, utilizado
inicialmente na confec¢do de vasilhas que deveriam ser resistentes, impermeaveis e de facil
fabricagao.

A primeira grande fabrica de produtos ceramicos no Brasil foi fundada em 1893 na cidade
de Sao Paulo, por quatro irmaos franceses, naturais de Marselha, dando origem as telhas com
nome “francesas” ou “marselhesas” (SEBRAE, 2008).

Segundo Callister (2008), cerdmicas sdo compostos formados por elementos metalicos e
ndo metalicos, frequentemente compostos por Oxidos, nitretos e carbetos (materiais
inorgénicos). Esses materiais tém, como caracteristicas, isolamento térmico e elétrico elevado,
resisténcia elevada a ataques quimicos e altas temperaturas. Em relacdo as propriedades
mecanicas, as ceramicas sdo duras, frageis e quebradigas.

A argila, um material natural, ¢ a principal matéria-prima utilizada nas ceramicas. Possui
textura terrosa, granulacdo fina, e ¢ constituida basicamente de argilominerais, além de
matéria organica e outras impurezas. Os argilo minerais presentes fazem com que a mesma,
na presenca de dgua, desenvolva propriedades como: plasticidade, retragdo linear de secagem,
compactagdo, tixotropia ¢ viscosidade de suspensdes aquosas que explicam sua grande
variedade de aplicagdes. Os principais grupos de argilominerais sdo caulinita, ilita e
esmectitas ou montmorilonita (ABCERAM).

As caulinitas s3o as mais refratarias, pois a presenca de 6xidos e hidroxidos de ferro ¢
quase nula, sendo assim brancas ou quase brancas, ao contrario das montmorilonitas. Este
ultimo grupo exibe uma plasticidade maior em funcdo de as particulas serem mais finas. As

ilitas apresentam caracteristicas intermediarias (NJOYA, 2012).
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2.2 Ceramica refrataria

Materiais refratarios sdo produtos que possuem a finalidade de suportar temperaturas
elevadas nas condi¢des especificas de processo e operacdo dos equipamentos industriais, que
envolvem ataques quimicos, esfor¢cos mecanicos e variagdes bruscas de temperaturas.

A capacidade de proporcionar isolamento térmico € importante, sendo suas principais
aplicagdes em revestimentos de fornos para refino de metais, fabrica¢do de vidro, tratamentos
térmicos e geragdo de energia (BO et al., 2007).

A NBR 10237 (ABNT, 2014) classifica as ceramicas em trés grupos de acordo com a
composicdo quimica e mineralégica da matéria-prima predominante na mistura: acidos,

basicos e neutros, e os que ndo se enquadram satisfatoriamente em nenhum dos trés grupos

mencionados, sdo chamados refratarios especiais, conforme a Tabela 1.

Tabela 1 - Classificacdao de materiais refratarios conforme a NBR 10237

Grupo Classe

. Silicosos ou de silica
Acidos

Silicoalumimosos ou de silica-alumina

Magnesianos ou de magnésia

Magnesiano-cromiticos ou de magnésia-cromita

Bésicos Cromomagnesianos ou de cromita-magnésia

Dolomiticos ou de dolomita

De magnésia-carbono

Aluminosos ou de alumina

De alumina-carbono

De alumina-carbeto-carbono ou silicio-carbono

Neutros Aluminosos cromiticos ou de alumina-cromita

Cromiticos ou de cromita

De carbono

Grafiticos ou de grafita

De carbeto de silicio

Especiais De cordierita

De mulita

Fonte: NBR 10237 (ABNT, 2014, p.3)
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Os materiais refratarios acidos sdo constituidos principalmente por silica e resistem a
temperatura de aproximadamente 1700°C. Sao resistentes a escorias ricas em silica, entretanto
possuem baixa resisténcia a escorias basicas. S@o utilizados geralmente em tetos de fornos
para a fabricacdo de aco e vidro (SOBROSA, 2014).

Refratarios neutros possuem um comportamento neutro em relagdo a reacdo quimica e
sdo produzidos com matérias-primas ricas em 60xido de aluminio e cromo (STOCHERO,
2015).

Os refratarios especiais sdo relativamente caros, pois incluem os 6xidos de elevada
pureza, como a magnesita, alumina, silica, berilia, zirconia, mulita, além de outros compostos
a base de carbetos. Esses materiais, como o carbeto de silicio (SiC), tém aplicabilidade na
fabricacdo de elementos para aquecimento, como os cadinhos (CALLISTER, 2008).

A NBR 10237 (ABNT, 2014) também classifica os refratarios segundo a composi¢ao

quimica, conforme a Tabela 2.

Tabela 2 - Classificagdo dos materiais refratarios segundo a composi¢do quimica

Tipo Classe/Caracteristicas
Silicosos SL-1 SL-2 SL-3
(%Si10,) (%Si10,) (%Si10,) )
65-84,99 85-92,99 min. 93 - -
Silicoaluminosos AS-4 AS-3 AS-2 AS-1

(NPALO3)  (%AL,05) (%AL,05) (%AL,05)
22-27,99 28-33,99 34-39,99 40-45,99 -

Magnesianos MG-85 MG-90 MG-95 MG-98
(%MgO) (%MgO) (%MgO) (%MgO) ]
81-85,99 86-90,99 91-95,99 min.96 -
Magnésia-cromita MC-60 MC-70 MC-80

(%MgO) (%MgO) (%MgO) (%MgO)
55-64,99 65-74,99 75-80,99 -
Cromomagnesianos CM-40 CM-50

(7%MgO) (»%MgO)

35-44,99 45-54,99 - - -

Dolomiticos DL-30 DL-30 DL-30
(%MgO) (%MgO) (%MgO) ] ]
25-34,99 35-44,99 min.45 - -
Aluminosos AL-50 AL-60 AL-70 AL-80 AL-90
(%Al1,05) (%Al1,05) (%Al1,05) (%Al,05) (%A1,05)
49-55,99 56-65,99 66-75,99 76-85,99 min.86
Cromiticos CR-30 CR-40 CR-50
(%Cr,05) (%Cry05) (%Cr,05) i .
25-34,99 35-44,99 min.45 - -

Fonte: Adaptado NBR 10237 (ABNT, 2014 p. 4-8)
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Uma vez que o foco do presente trabalho sdo as ceramicas refratarias, esta revisdo ira se
concentrar nas caracteristicas dos refratarios silicoaluminosos e silicosos.

A demanda por refratarios silicoaluminosos € crescente e sua fabricacdo envolve
necessariamente a sintese de mulita.

Os refratarios de silica sdo resistentes a deformagdo a temperaturas elevadas, permitindo

que sejam utilizados em temperaturas proximas a temperatura de fusao.

2.3 Propriedades dos materiais cerimicos refratarios

As propriedades dos materiais ceramicos refratarios sdo abordadas no presente trabalho

em trés grupos: propriedades fisicas, propriedades mecéanicas e propriedades térmicas.

2.3.1 Propriedades fisicas

Densidade de massa aparente

De acordo com a NBR ISO 5017 (ABNT, 2015), densidade de massa ¢ a relacdo da
massa de material seco de um corpo poroso por seu volume de massa (g/cm’ ou kg/m’). A
densidade do refratario expressa uma medida indireta da capacidade térmica, da resisténcia a

corrosao ¢ da resisténcia mecanica do refratario (DUARTE, 2005).

Porosidade aparente

E a razdo do volume total dos poros abertos em um corpo poroso por seu volume de
massa. Poros abertos sdo aqueles que sdo preenchidos pelo liquido de imersdo nos ensaios, de
acordo com a NBR ISO 5017 (ABNT, 2015).

Esta propriedade pode influenciar outras propriedades do material refratario, como a
resisténcia a abrasdo e a resisténcia a compressao (RAAD, 2008).

Pascoal e Pandolfelli (2000) destacam que o aumento da porosidade resulta na diminui¢io

da resisténcia mecanica, da refratariedade sob carga e da resisténcia a penetracao por escoria.
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Distribuicio Granulométrica

A distribui¢do de tamanho de particulas finas, realizada por técnicas avancadas baseadas
em raios X ou método laser, ¢ muito importante na determinagdo de varias caracteristicas,
dentre elas densidade, permeabilidade, dispersdo de suspensoes, e outras (DUARTE, 2005).

Certas propriedades dos refratarios advém do empacotamento das particulas que os
constituem, como a resisténcia mecéanica e a porosidade. E possivel obter cerAmicas mais
densas e com resisténcia mecanica mais elevada em fun¢cdo do menor volume de vazios

obtido com a otimizac¢do do empacotamento (SOBROSA, 2014).

2.3.2 Propriedades mecanicas

Entre as principais propriedades mecénicas dos materiais cerdmicos refratarios destacam-

se: resisténcia a compressao e a flexdo, resisténcia a abrasdo e erosdo e tenacidade.

Resisténcia a compressio e a flexiao

Durante o processo de aquecimento na utilizagdo de materiais refratarios, ¢ comum o
surgimento de tensdes trativas ou compressivas, como consequéncia da dilatagdo do material.

A resisténcia mecanica a temperatura ambiente ndo pode ser usada diretamente para
prever o comportamento do refratirio, mas fornece uma tendéncia do grau de formacgdo da
ligacdo ocorrida durante o processo de fabricag@o. Ela indica ainda a capacidade do material
de resistir ao manuseio e ao transporte, ¢ de suportar abrasdo e impacto em temperaturas
ambientes (DUARTE, 2005).

De acordo com Duarte (2005), as variaveis determinantes na resisténcia mecanica do
material sdo o tipo de ligacdo quimica, a temperatura de sinterizacdo e a porosidade. A
resisténcia a compressdo ¢ uma propriedade também relacionada a resisténcia a abraso ¢ a

resisténcia ao impacto.
Resisténcia a abrasio e erosio
A resisténcia a abrasdo e & erosdo sdo as propriedades mecanicas que fazem com que os

materiais refratarios resistam ao efeito abrasivo de outros materiais, como gases ou materiais

duros (SOBROSA, 2014).
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Materiais que demonstram maior resisténcia mecanica sdo os materiais com maior

resisténcia a abrasao (DUARTE, 2005).

Tenacidade

A tenacidade de um material se refere a sua capacidade de absorver energia até sua fratura
(CALLISTER, 2002).

Resisténcia mecanica e tenacidade a fratura sdo relacionadas por meio do tamanho dos
agregados em refratarios, o que mostra a importancia das propriedades microestruturais dos

agregados refratarios na resisténcia (CUNHA-DUNCAN; BRADT, 2003)

2.3.3 Propriedades térmicas

As propriedades térmicas de maior influéncia na vida 1til de um ceramico refratario sao

refratariedade, expansdo e retragdo térmica e resisténcia ao choque térmico.

Refratariedade

A refratariedade ¢ a habilidade que o material demonstra ao resistir aos efeitos das altas
temperaturas sem que atinja seu ponto de fusdo (RAAD, 2008).
A refratariedade ¢ relacionada com a composi¢do quimica do material. Compostos com

caracteristicas refratarias demonstram elevados pontos de fusdo (SOBROSA, 2014).

Expansao e retracio térmica

No processo de queima, devido a fusdo parcial dos componentes menos refratarios, inicia-
se um processo de formagdo de fases liquidas no interior do produto. A redugdo da
viscosidade das fases liquidas é provocada devido ao aumento de temperatura, facilitando
assim o seu deslocamento para dentro dos espagos vazios entre as particulas que ainda ndo se
fundiram, acarretando em uma diminuicdo do volume de poros e na retracdo da pega
(JUNIOR, 2009).

Para Duarte (2005), durante o uso do refratario, pode haver variagdes em suas dimensoes,
geralmente pequenas, porém permanentes, através da requeima desses materiais. Ocorrem por

varios fatores, como o refratario ndo ter sido queimado por tempo ou temperatura suficiente.
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Resisténcia ao choque térmico

A resisténcia ao choque térmico € a propriedade que o material refratario tem de suportar
as tensdes internas pelo aquecimento e resfriamento. Essas tensdes podem resultar no
surgimento de fissuras e trincas, interferindo na vida util da peca. Esta propriedade esta
relacionada com a condutividade térmica do material. Quanto maior a condutividade térmica,
menor a tensdo desenvolvida no sistema em fungdo da homogeneidade da distribuigdo das

tensoes no sistema (QUINTELA et al., 2001).

Influéncia do ciclo de sinterizacao

A sinterizagdo tem como objetivo consolidar o formato definido pelo processo de
conformag@o. As duas principais variagdes sofridas pelos corpos durante a queima sdo a
diminui¢do da porosidade e a retracdo. As caracteristicas finais as mais importantes sdo: as
dimensdes, a forma, a absor¢do de agua, o tamanho médio e a distribui¢do do tamanho dos
poros, resisténcia mecanica, expansdo térmica e a cor de queima (MELCHIADES;

QUINTEIRO; BOSCHI, 1996).

Fases cristalinas apés a sinterizagio

Materiais sinterizados sdo influenciados pelas fases vitreas e cristalinas presentes. Entre
as fases cristalinas, a mulita ¢ preponderante na definicdo da resisténcia mecanica final e
tenacidade das pegas (BERGMANN; BRAGANCA, 2004).

As propriedades apresentadas pela mulita sdo: elevada resisténcia mecénica, baixa
condutividade térmica, baixa reatividade quimica, baixa expansdo e excelente resisténcia a
altas temperaturas. E importante em funcdo de apresentar pequena variagio de suas
propriedades termomecanicas quando submetida a significativas variacdes de temperatura
(PICCININI; THIM; BRUNELLLI, 2006).

Em materiais ceramicos a mulita ¢ obtida por sinterizacdo de materiais ricos em silicatos
de aluminio (argilas cauliniticas, cianita, andalusita e silimanita). Em temperaturas elevadas, a
partir da liberacdo da silica, que reage com a alumina calcinada, ocorre a formagdo da mulita

(ABCERAM, 2013).



25

2.4 Producio de ceramica refrataria

A produgdo da ceramica refrataria ¢ dividida em quatro etapas: dosagem e mistura,

conformagdo, secagem e sinterizagao.

2.4.1 Dosagem e mistura

A variagdo do teor de agua da mistura exerce grande influéncia na geracdo de poros,
confirmando a importancia de uma boa dosagem granulométrica, com insercao de finos, para
melhorar as condi¢cdes de fluidez e empacotamento do material, além da redugdo da
porosidade e permeabilidade para situacdes onde seja necessaria baixa absor¢do (RAAD,
2008)

As forgas superficiais de van der Waals favorecem a formagdo de aglomerados entre as
particulas. Grande parte desses aglomerados possuem estruturas ocas e porosas, O que
aumenta de forma prejudicial a porosidade dos corpos conformados e pode levar a reducao
significativa da resisténcia mecénica. A obten¢do de produtos ceramicos com microestrutura
homogénea e alta resisténcia mecanica requer a eliminagdo dos aglomerados entre as
particulas, que pode ser efetuado introduzindo-se as particulas em um meio liquido

(OLIVEIRA et al., 2000).

2.4.2 Conformacao

A conformacao ¢ a etapa do processamento que d4 forma ao material. Os dois principais
métodos sdo extrusdo e prensagem. A extrusdo consiste na passagem forcada de uma massa
ceramica por saida com determinado formato.

A prensagem ¢ a compressdo do pd ceramico dentro de uma cavidade por pistdo ou
puncdo. Inicialmente ocorrem a reducdo do volume ocupado pelos poros intergranulares e a
reordenacdo dos granulos. Posteriormente, ocorre a reducdo do volume e tamanho dos
espacos intergranulares por deformacgado plastica associada com o esmagamento de granulos
ocos. Finalmente, ocorre a diminuicdo de volume e tamanho dos poros intragranulares pelo
deslizamento e reordenacdo das particulas, resultando em um empacotamento mais denso
(AMOROS, 2000b).

O comportamento da massa depende consideravelmente do teor de umidade dos

aglomerados na prensagem, uma vez que a agua atua como plastificante dos minerais
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argilosos. Para cada pressdo de prensagem, existe um teor de umidade da massa que resulta
em um valor maximo do grau de avanco da compactagdo, e, assim, em uma maxima

compacidade da peca (AMOROS, 2001).

2.4.3 Secagem

Para retirar certo percentual de agua adicionado para auxiliar na operacdo de
conformagdo, ¢ realizada a secagem. Conforme a secagem avanga, a separagdo entre as
particulas diminui, e isso ¢ manifestado através da contragdo (STOCHERO, 2015).

O processo de secagem pode ser natural (diretamente ao sol) ou artificial. Industrias
utilizam a secagem artificial realizada em estufas com temperaturas controladas, em média de
110° C, por 24 horas (DUTRA, 2007).

Durante a secagem, podem surgir defeitos no material durante a saida de agua contida em
sua estrutura. Se a taxa de evaporacdo for maior que a taxa de difusdo das moléculas, a
superficie ird secar mais rapidamente do que o interior, com grande probabilidade de ocorrer
defeitos como trincas e rachaduras (ISAAC et al., 2004).

Outro defeito comum na etapa de secagem ¢ o empenamento. Ocorre quando a placa
apoiada sobre uma das faces perde agua pela parte superior e pelas laterais, mas nao pela parte
apoiada. Esse processo promovera uma retragd0 maior nos cantos, o que ocasionard o
levantamento dessas areas, e eventualmente aparecerdo trincas tipicas no centro dos lados

(OLIVEIRA; SILVA; FREITAS, 2010).

2.4.4 Sinterizacao

Posteriormente a secagem, em geral os produtos cerdmicos necessitam ser sinterizados
(queimados), para obter as propriedades e microestruturas almejadas, as quais incluem
formagdo de uma massa coerente, redugdo da area especifica total e aumento da resisténcia
(STOCHERO, 2015).

A sinterizacdo pode ser descrita como um processo no qual pds, compactados ou ndo, sdo
tratados termicamente, em temperaturas proximas de sua temperatura de fusdo (sinterizagdo
por fase solida), modificando a microestrutura desse material. Basicamente ocorre a

conversao de particulas pequenas em particulas maiores. A
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Tabela 3 apresenta as principais transformagdes que ocorrem no material cerdmico

quando submetido a sinterizagao.

Tabela 3 - Principais transformacdes ocorridas durante a sinterizagdo

Temperatura (°C) Transformacio
Até 150 Eliminagdo da agua livre
150-250 Eliminag@o da dgua absorvida
350-650 Eliminagdo de 4dgua estrutural
400-600 Decomposi¢do dos compostos organicos
573 Transformag@o do quartzo o em quartzo 3
700-900 Inicio da fusdo dos alcalis e 6xidos de ferro
1000 Inicio da fusao dos CaO e FeO, com formagao de silicatos
Até 1200 Formagao da fase vitrea com redugfo de tamanho de poros

Fonte: Dutra (2007)

2.5 Matérias-primas alternativas

2.5.1 Cinza da casca do arroz

O cultivo do arroz € a principal atividade e fonte de renda para milhdes de familias ao
redor do mundo. Em 2008 sua producao atingiu 661 milhdes de toneladas. Durante a moagem
do arroz, cerca de 80% do peso se apresentam na forma de arroz, arroz partido e farelo,
enquanto que os restantes 20% constituem a casca (CA). Consequentemente, em 2008, a
producdo mundial de arroz gerou 132 milhdes de toneladas de CA (ANDREOLA et al.,
2013).

A utilizagdo de fontes alternativas de energia, em particular a biomassa, colabora na
oferta de energia do sistema interligado do pais. Existem varias formas de conversdo da
biomassa em energia; as mais utilizadas sdo: combustao direta, gaseificagdo e pirdlise.

A geragdo de energia através da queima da CA ¢ uma alternativa viavel do ponto de vista
tecnologico, economico e ecoldgico (FOLLETO et al., 2005).

A queima da CA, com ou sem controle de temperatura, gera como subproduto a cinza da
casca de arroz (CCA), que apresenta uma composicao quimica com teor de silica entre 74 e
97% (SILVA, 2004).

As cinzas obtidas durante a combustdo da casca do arroz se apresentam nas formas
estruturais, amorfa, cristalina ou amorfo-cristalina, dependendo do tipo de queima (grelha,
leito fluidizado), temperatura de queima e tempo de exposi¢do durante o processo (POUEY,

2006).
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Diferentes estudos mostraram a eficiéncia na utilizag¢ao de silica de casca de arroz (SCA)
como precursor de silica, especialmente para produzir materiais ceramicos. Prasad et al.
(2001) investigaram o efeito da substituicdo de quartzo em ceramica branca, e descobriram
que a SCA resultou em uma reduc@o da temperatura de maturacdo e um aumento na forga.
Andreola et al. (2012) avaliaram o uso de SCA para a sintese de pigmentos ceramicos. Eles
encontraram pigmentos mais estaveis e maior intensidade para a cor vermelha, quando
comparados aos pigmentos de quartzo puro, enquanto que Andreola et al. (2013) relataram
que as vidro-ceramicas produzidas com SCA apresentam valores de resisténcia a flexdo e
maior dureza Mohs quando comparadas com vidro-cerdmica comercial.

A (SCA), no estado amorfo, ¢ resultado da queima controlada, com temperatura inferior a
800° C, resultando dessa forma em uma alta reatividade. Nestas condi¢des, suas principais
propriedades sdo a baixa condutividade térmica e elevada resisténcia ao choque térmico
(POUEY, 2006).

Quando queimada a temperaturas mais elevadas, identifica-se o surgimento de fases
cristalinas na estrutura morfoldgica, diminuindo a reatividade com outros componentes, nao
sendo adequada para utilizagdo em materiais de construcao civil (CORDEIRO, 2006).

O difratograma de raios X, da Figura 1, apresenta um pico largo e difuso na regido entre

20 e 40 graus, relacionado ao estado amorfo da SCA (SOUZA et al., 2000).

Figura 1 - Difratograma de raios X da silica obtida a 700° C

L.

Intensity / a.

20 40 60 80 100

Fonte: Souza et al. (2000, p.27)

Segundo Pouey (2006) e Weber (2001), um fator que influencia as propriedades da SCA ¢
a moagem. A medida que o tempo de moagem aumenta, também aumentam a reatividade ¢ a
pozolanicidade do material, em virtude da reducdo do tamanho da particula e do aumento da
area especifica superficial.

A partir colorag@o da cinza ¢ possivel realizar uma avalia¢do prévia dos fatores de queima

empregados no processo. A cinza branca origina-se em temperaturas maiores, sendo



29

basicamente formada por silica, enquanto que a cinza preta ¢ formada em temperaturas
baixas, contendo quantidades significativas de material organico (FOLLETO et al., 2005).

Della et al. (2000) encontraram um percentual de 96,65% de SiO, na SCA, além de
impurezas em quantidades inferiores a 1%: K,O, CaO, Al,0O3, MgO e P,Os. Dentre os 6xidos
detectados, K,0O, CaO e P,Os sdo considerados fundentes e formadores de fase vitrea, uma
vez que tendem a baixar o ponto de fusdo e por isto sdo indesejaveis em materiais refratarios.

Em concretos a adigdo da SCA aumenta a resisténcia a compressdo, devido a uma
densificacdo da matriz e da interface matriz-agregado, além de diminuir a permeabilidade,
pelo fechamento dos vazios do concreto e um refinamento da estrutura dos poros. Essa
reducdo na permeabilidade aumenta a durabilidade aos concretos (KUNTZ, 2006).

O uso da SCA na fabricacdo de materiais refratarios a base de silica é umas das maiores
potencialidades da mesma. O alto ponto de fusdo, a baixa densidade picnométrica (mais leves,
ou seja, mais porosas que a silica vitrea) e a alta porosidade, aliados a grande disponibilidade
e ao baixo custo da cinza, sdo indicativos de um material em potencial para a fabricacdo de
tijolos refratarios como os necessarios em fornos siderargicos (DELLA et al., 2000).

A Mulita (3A1,03.2S10;) ¢ um alumino-silicato que raramente ocorre na natureza como
mineral, uma vez que necessita de temperaturas extremamente elevadas para se formar. E um
bom isolante térmico e elétrico, at¢ mesmo em altas temperaturas, € também muito resistente
em ambientes corrosivos. Em resumo, a mulita ¢ um ingrediente-chave em muitos produtos
ceramicos refratarios e depende diretamente da silica presente no material (SOUZA, 2000).

As resisténcias a compressao € a tracdo nas ceramicas aumentam com a adi¢do de CCA.
Essa melhora nas propriedades mecanicas ¢ atribuida a formagao das fases da ceramica, isto €,
a mulita e cristobalita (ALI et al., 2017). Fernandes (2014) concluiu que o ganho de
resisténcia a compressdo estd relacionado a baixa porosidade obtida nos refratarios com
adicao de SCA.

Jamo e Maharaz (2015) estudaram a fabricagdo de porcelanas sinterizadas a temperatura
de 1200° C com adic¢ao de cinza de casca de arroz entre 10 a 90%.Em porcentagens de 10 a
40% houve uma diminui¢do da porosidade, aumento da densidade e aumento da resisténcia a
compressdo, acima dessa porcentagem (50 a 90%) a porosidade comega a aumentar ¢ a
densidade a diminuir, resultando em uma menor resisténcia a compressao.Constataram que
densificacdo ¢ geralmente obtida através do rearranjo das particulas e que o aumento da
resisténcia ocorre devido ao encravamento de agulhas de mulita. Os melhores resultados

foram obtidos com a adicao de 40% de CCA.
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Fernandes (2014) comparou a formagao de mulita “in situ” a partir de combinacdo de
alumina calcinada ultrafina (a-Al,O3), com quatro tipos de silicas amorfas sintéticas obtidas
por diferentes processos de sinteses (precipitagdo de silicato de sodio, extracdo da cinza da
casca de arroz, extragdo da casca de arroz e precipitacdo de vapor de silicio elementar) e com
caracteristicas variadas. As silicas foram misturadas com aluminas, compactadas e
sinterizadas. Utilizando temperaturas superiores a 1100°C, os picos de cristobalita tendem a
desaparecer e outros como a mulita se tornam mais intensos. A mistura com silica extraida da
casca de arroz foi a que obteve maior ganho de resisténcia a flexdo, modulo de elasticidade e
menor porosidade.

Sobrosa (2014) constatou que, conforme se aumenta a substitui¢do de argila caulim por
SCA, em percentuais de 5%, 10% e 20%, ocorre um melhor empacotamento da mistura,
melhorando as propriedades mecanicas e diminuindo a absor¢ao de dgua. Contudo,a mistura
com 20% de SCA apresentou-se mais fragil no ensaio de choque térmico. A resisténcia ao
choque térmico € explicada pela existéncia de maior porosidade, ou seja, de defeitos micro
estruturais nas amostras contendo somente argila com 5% e 10% de substitui¢do por SCA,
que potencializam o surgimento de tensdes internas e a propagacdo de trincas. Enquanto que
na mistura com 20% de silica esta porosidade ¢ menor e consequentemente a propagacao de
trincas também ¢ menor.

Wang e Jiand (2011), em sua pesquisa, confirmam que a porosidade elevada pode
diminuir o dano de choque térmico e deve ser considerada em projetos para refratario. Assim,
quanto mais poroso o material, maior sua capacidade de resistir ao choque térmico.

Uma vez que em materiais refratarios a utilizacdo da SCA em percentuais elevados reduz
a resisténcia ao choque térmico, faz-se necessaria a utilizagdo de outro material em conjunto
com a SCA, de forma a melhorar a resisténcia ao choque térmico. Nesta pesquisa foi utilizada
fibra de aco.

Assim, percebe-se a necessidade do uso de outra matéria-prima com a finalidade de

melhorar a resisténcia ao choque térmico das cerdmicas fabricadas com o uso de SCA.

2.5.2 Fibra de aco

As fibras sdo empregadas para melhorar o desempenho a tracdo de matrizes frageis,

agindo como pontes de transferéncia de tensdes, minimizando a concentracdo de tensdes nas

extremidades das fissuras (GARCEZ, 2005).



31

Existem diversos tipos de fibras disponiveis no mercado para o uso comercial,
classificadas como naturais, metalicas ou sintéticas, podendo ou ndo ter alguma intervencao
quimica para melhoria de suas propriedades (JUNIOR; ROCHA, 2011).

Pemberton (2011) menciona varias tentativas de introduzir particulas ou constituintes em
camadas na ceramica, mas o melhor resultado em termos de aumento da ductilidade foi
através da incorporacdo de fibras metélicas.

Quando adicionadas fibras com resisténcia ¢ modulo de elasticidade adequado e em teor
apropriado, materiais refratdrios deixam de ter a caracteristica marcante de fragil. Isso
acontece pelo fato de a fibra servir como ponte de transferéncias de tensdes pelas fissuras.
Assim, ocorre grande redugdo na velocidade de propagagdo das trincas e o composito passa a
ter comportamento pseudo-ductil ou ndo fragil (FIGUEIREDO, 2011).

A adigdo de fibras de ago, além do controle da fissuragdo, proporciona um aumento da
resisténcia a fadiga, impacto e abrasdo, assim como incrementos na tenacidade e na
ductilidade do material. Estas melhorias sdo dependentes do tipo, das caracteristicas e do
arranjo espacial das fibras utilizadas (RAMBO, 2012).

Um dos principais parametros de caracteriza¢do de uma fibra € o fator de forma; o mesmo
¢ definido como a relagdo entre o comprimento da fibra e o didmetro de uma circunferéncia
virtual cuja area seria equivalente a se¢do transversal da fibra (GARCEZ, 2005). Segundo
Bentur e Mindess (2007), quanto maior o fator de forma, maior sera a tenacidade do material.

As fibras de aco utilizadas no refor¢co de compoésitos possuem comprimentos variando
entre 12,7 mm e 63,5 mm e fator de forma entre 30 e 100. O comprimento das fibras deve ser,
no minimo, igual ao dobro da dimensdo maxima caracteristica do agregado graudo, para que
ocorra compatibilidade dimensional entre as fibras e o agregado (GOIS, 2010).

O uso de fibras longas assegura maior capacidade de refor¢o para grandes niveis de
abertura de fissura, pois possuem maior comprimento de embutido (FIGUEIREDO, 2011). A
utilizagdo de fibras curtas tem, como grande beneficio, a melhora da trabalhabilidade em
relagdo as fibras longas, mantendo a capacidade de aumentar a tenacidade do revestimento
refratario (MEDEIROS, 2012).

A adicdo de fibras pode alterar o grafico tensdo-deformagdo em argamassa ou concretos,

conforme a Figura 2.



32

Figura 2 - Curva Tensdo de Tracdo x Deformag@o em fun¢ao do volume de fibras
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Fonte: Adaptado Bentur e Mindess (2007)

E possivel observar que a utilizagio de baixos teores de fibra resulta em mudangas no
comportamento plastico e na tenacidade do composito, demonstrado pelo alongamento da
curva tensdo x deformagdo. A utilizacdo de altos volumes de fibra gera mudancas
significativas no comportamento estrutural do material no estagio pré-fissuragdo (GARCEZ,
2005).

Gois (2010) constata que existe um volume critico de fibras. Quando o volume de fibras
estd abaixo do volume critico, no momento em que ocorrer a ruptura da matriz, havera uma
queda na carga que o material tem capacidade de suportar, enquanto que um volume de fibras
igual ao volume critico significa que o teor de fibras mantém a mesma capacidade de carga a
partir da ruptura da matriz. Quando ocorre adicdo de fibras acima do volume critico, o
composito continua aceitando niveis de carregamentos crescentes, mesmo apds a ruptura da
matriz.

Rambo (2012) utilizou em seu estudo dois tipos de fibras de ago (lisa e com ganchos nas
extremidades) em diferentes fragdes volumétricas. A utilizagdo do reforgo fibroso nas fragoes
volumétricas de 1,0% e 1,5% resultou em acréscimos aos valores de tragdo direta, tanto para a
tensdo de primeira fissura, quanto para a tensdo ultima e modulo de elasticidade.

Medeiros (2012) estudou a adi¢do de fibras em concreto refratario para aplicagdo em
fluéncia livre (auto adensaveis), e concluiu que a adi¢des de fibras acima de 6% em massa
resulta em melhoras nas propriedades mecanicas, porém ocorre significativa perda na

trabalhabilidade.
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Almeida (2009) investigou a influéncia do reforgo fibroso para o desenvolvimento de
refratarios com maior vida util. Foram utilizadas fracdes volumétricas de fibras de ago de
0,60%, 1,20% e 1,80%. No ensaio de choque térmico, as aberturas de fissura aumentaram
conforme o numero de ciclos de variacdo de temperatura crescia. No primeiro ciclo, os
concretos com teores de fibra de aco de 0,60%, 1,20% ¢ 1,80% tornaram as larguras médias
das fissuras, respectivamente, 67%, 20% e 11% menores do que as do concreto sem fibra.
Apos dez ciclos, essas reducdes respectivas foram de 56%, 20% e 20%. Por fim, depois de
vinte ciclos de variagdo de temperatura, as reducdes foram de 43%, 15% e 16%,
respectivamente.

Garbelotto e Junior (2014) avaliaram o comportamento de um composito formado por
massa cerdmica de porcelanato como matriz e refor¢o de fibras de ago. Avaliaram o
comportamento mecanico de corpos de prova sem fibras e com a inser¢do de 5, 10 e 15 fibras
de aco. Apoés interpretacdo dos resultados, constataram que o material composito
proporcionou melhores resultados quanto a deformacdo piroplastica (medida da curvatura
formada em um corpo de prova queimado sobre dois suportes refratarios, separados por uma
distancia determinada) e quanto a resisténcia ao impacto.

Stochero (2015) estudou a viabilidade da utilizagdo da SCA e de fibras de ago com
comprimento de 6mm em ceramica refrataria. Houve a substitui¢do de 20% da argila por
silica e utilizagdo de percentuais de 3, 6 e 9% de fibra de agco no compdsito. O uso de fibras
metalicas resultou em um melhor desempenho ao choque térmico (compdsitos com 3 e 6% de
fibra) e melhor ductibilidade(para compositos com de 9%).

No presente trabalho, como recomendado por Stochero (2015), foi utilizada uma fibra de
maior comprimento, em torno de 14 mm, buscando atingir o volume critico. Figueiredo
(2011) afirma que quanto maior o comprimento da fibra, maior sera o embutimento e, por
consequéncia, maior a capacidade de resistir pos-fissuragcdo. Entretanto, a utilizacdo de
elevados comprimentos resulta em inconvenientes como: dificuldade a mobilidade da mistura
e o risco de a fibra se romper no momento em que a fissura surge (quando se ultrapassa o
volume critico), reduzindo a resisténcia residual, que ¢ uma das principais contribui¢cdes das
fibras.

O estado da arte na area de cerdmicas demonstra o grande potencial do uso de SCA na
fabricacdo de material cerdmico refratario. No presente trabalho espera-se que, com o uso de
SCA, obtenha-se um ganho nas propriedades mecanicas e que o uso de fibras metalicas

contribua para a melhora da ductibilidade e choque térmico de materiais ceramicos.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve a metodologia empregada na producao da ceramica refrataria, bem
como os ensaios fisicos, mecanicos e termomecanicos realizados.

Foi investigada a substituicdo em volume de argila caulim (AC) por silica da casca de
arroz (SCA) e fibras de aco. Utilizando-se percentuais de 15 e 20% de silica e 1 ¢ 2% de
fibras.
esquematicamente,

O fluxograma abaixo (Figura 3) apresenta, o procedimento

experimental adotado para o desenvolvimento deste trabalho.

Figura 3 - Fluxograma das etapas
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Fonte: Propria autora

3.1 Matérias-primas

As matérias-primas utilizadas nesta pesquisa foram: argila caulim, silica da casca do arroz

e fibras de ago.
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3.1.1 Argila caulim

Foi utilizada a argila caulim (Figura 4) originaria de Vargem Grande do Sul/SP, adquirida

junto a empresa Helager Industria e Comércio Ltda.

Figura 4 - Argila Caulim

Fonte: Propria Autora

Esse tipo de argila foi selecionado devido a pequena concentracdo de 6xido de ferro, o
que favorece a refratariedade, podendo ser empregada em materiais refratarios.
A composicdo quimica (Tabela 4) foi obtida pelo método de espectrometria de

fluorescéncia de raios X.

Tabela 4 - Composicao quimica da argila caulim

Elemento | Porcentagem em massa

SiO, 57,83
Al,O3 27,52
Fe,03 2,25
TiO; 0,38
CaO 0,13
MgO 0,36
Na,O < 0,001
K,O 1,87
MnO <0,01

Perda ao fogo 8,63

Fonte: Helager Industria e Comércio Ltda.
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3.1.2 Silica da casca do arroz

A silica da casca do arroz (SCA) foi doada pela Silica Verde do Arroz Ltda. (Figura 5). A
silica produzida por esta empresa ¢ comercializada pelo Grupo Pilleco Nobre com o nome

comercial de Silica Nobre.

Figura 5 - Silica da casca do arroz

Fonte: Propria Autora

A silica ¢ obtida como resultado do processo de combustio da casca de arroz em leito
fluidizado com controle de temperatura (abaixo de 780° C), que permite a extracao da silica

com estrutura amorfa. A Tabela Sapresenta a composi¢do da silica utilizada.

Tabela 5 - Composicao quimica da SCA

Elemento Porcentagem em massa
Si0, 91,480
CaO 0,360
MgO 0,320
Fe,04 0,050
ALO; ND*
K,0O 1,400
Ti0O, 0,003
MnO 0,320

SO; 0,150
P,0s 0,450
Perda ao fogo 3,500

Fonte: SVA — Silica Verde do Arroz Ltda
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3.1.3 Fibra de aco

As fibras de ago (Figura 6) foram adquiridas junto a empresa Astra Fibras Metalicas,
localizada na cidade de Itatiba, Estado de Sdo Paulo. As fibras sdo produzidas com ago inox
pelo processo de trefilagdo a frio. Fibras de ago inox suportam altas temperaturas sem oxidar,

resultando em maior vida util para o material.

Figura 6 - Fibras de ago

Fonte: Propria Autora

A Tabela 6 apresenta a composicdo quimica das fibras de aco.

Tabela 6 - Composi¢ao quimica da fibra de ago inox

Elemento %
Fe 80,32
C 0,15
P 0,03
Mn 1,00
Si 1,50
Cr 17,00

Fonte: Astra Fibras Metalicas
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A Tabela 7 descreve as caracteristicas geométricas, resisténcia a tragdo e o ponto de fusdo

das fibras.

Tabela 7 - Caracteristicas da fibra de ago

Caracteristicas Fibra de aco
Comprimento (mm) 14,0
Diametro (mm) 0,5
Fator de forma (1/d) 28,0
Resisténcia a tragdo a 870°C (MPa) 46,9
Faixa do ponto de fusdo (°C) 1425 -1510

Fonte: Astra Fibras Metalicas

3.1.4 Caracterizacio das matérias-primas

As matérias-primas foram caracterizadas quanto a granulometria e sua mineralogia.

Granulometria

A Figura 7 apresenta a curva granulométrica para a SCA e AC obtida por Sobrosa (2014),

considerando que as matérias-primas sdo do mesmo lote.

Figura 7 - Curva granulométrica da SCA e da argila caulim
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Difracao de raios X das matérias-primas

O método de XRD foi empregado por Stochero (2015) para a analise da mineralogia da
SCA (Figura 8), destacando-se que no presente trabalho foi utilizada a SCA do mesmo lote. A
difragdo indica uma estrutura amorfo-cristalina. O pico alongado proximo a 20° indica a
presenga de silica cristalina, enquanto que a base larga e difusa indica a presenca de silica

amorfa.

Figura 8 - Espectro de difracdo de raios X da SCA
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Fonte: Stochero, (2015)

O método também foi empregado em todas as amostras antes e apds a queima. O
equipamento utilizado foi um Difratdmetro 620 marca Rigaku modelo Ultima IV com
geometria Bragg Brentano, que encontra-se no laboratorio de fisica da Unipampa— Campus

Bagé.

3.2 Producao das amostras ceramicas refratarias

Foram preparadas sete formulacdes de cerdmica refrataria. A primeira formulagdo com
100% de argila caulim, a segunda com 85% de argila caulim e 15% de silica, a terceira com
80% de argila caulim e 20% de silica. Na quarta, quinta, sexta e sétima formula¢des foram
realizadas substituicoes da segunda e terceira misturas pelas fibras de aco em teores

volumétricos de 1% e 2%. A Tabela 8§ apresenta a nomenclatura utilizada para as amostras.
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Tabela 8 - Nomenclatura das ceramicas refratarias

Nomenclatura Ceramica Refrataria
AC 100% de argila caulim

15SCA 85% de argila caulim e 15% de silica

20SCA 80% de argila caulim e 20% de silica
15SCAI1FA Mistura 15SCA com substitui¢do de 1% de fibra de ago
15SCA2FA Mistura 15SCA com substitui¢do de 2% de fibra de ago
20SCAI1FA Mistura 20SCA com substitui¢do de 1% de fibra de ago
20SCA2FA Mistura 20SCA com substitui¢do de 2% de fibra de aco

Fonte: Propria Autora

O teor de SCA foi determinado com base na pesquisa realizada por Sobrosa (2014). Em
sua pesquisa o autor substituiu 5%, 10% e 20% de argila por SCA, e relatou que a mistura
com 10% de substituicdo apresentou aumento da resisténcia mecéanica, sem diminuir sua
resisténcia ao choque térmico, enquanto que a mistura com 20% de SCA apresentou melhor
resisténcia mecénica, entretanto com menor resisténcia ao choque térmico.

No presente trabalho foi utilizada a substituigdo de 20% de SCA, que foi a composigdo
que resultou na melhor resisténcia mecanica do trabalho de Sobrosa (2014). Além disso,
também foi testada a substituigdo de 15% de SCA, valor intermediario entre 10% e 20% de

SCA testado por Sobrosa (2014).

3.2.1 Preparacio das matérias-primas

Nesta etapa as misturas foram preparadas para o preenchimento dos moldes. As matérias-
primas foram misturadas em um saco plastico para a sua completa homogeneizagao.
Posteriormente foram levadas para um misturador do tipo planetario para adicdo de agua. Foi
realizado um pré-teste para determinar qual o melhor teor de umidade com a adicdo 10% ou
12% de agua, tendo sido utilizado 12%, levando em consideragdo que apresentou melhor

aparéncia e trabalhabilidade ao manusear os corpos de prova antes da queima.
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3.2.2 Prensagem dos corpos de prova
Os corpos de prova foram compactados através de uma matriz macho-fémea (Figura 9),
que possui a capacidade de produzir trés amostras a cada prensagem. Cada molde tem

dimensao de 150 mm de comprimento, 30 mm de largura ¢ 50 mm de espessura.

Figura 9 - Matriz macho-fémea

Fonte: Propria autora

A prensagem foi realizado na prensa EMIC, que possui uma capacidade de carga de 200
kN. A compactagdo foi realizada por prensagem uniaxial com a¢do unica do travessdo. Este
procedimento ocorreu no laboratorio de Engenharia Civil da Unipampa, Campus Alegrete.

Souza (2008) afirma que, para uma pressdo de compactagdo de 20 MPa, ja é possivel
obter um material denso, através da diminui¢ao de volumes dos poros e pelo deslizamento e
reordenagdo das particulas.

Devido a prensa apresentar uma capacidade maxima de 200 kN e pelos estudos obtidos, a
pressdo utilizada foi de 20MPa, que corresponde a uma for¢a de 180 kN para duas cavidades

do molde, com velocidade de 0,2 mm/minutos, até atingir a carga de 180 kN.

3.2.3 Extracio dos corpos de prova

Ap0s a etapa de compactacdo, foi realizada a extragdo do material, onde a matriz fémea ¢

suspensa nas suas laterais e, posteriormente, a matriz macho ¢ movimentada por meio do
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travessdo da maquina, procedendo entdo a extracdo das amostras. Faz-se necessaria a
utilizagcdo de um tecido para absorver o impacto dos corpos de prova na queda, evitando assim

o surgimento de pequenas rachaduras.

3.2.4 Secagem e sinterizacio

Apds a prensagem, os corpos de prova foram medidos, pesados e colocados dentro de
uma camara climatica desligada, para evitar a perda de umidade acelerada, de modo a se
evitar defeitos e imperfei¢cdes, como o aparecimento de trincas e rachaduras nas pecas.

O processo inicial de secagem foi realizado durante 20 dias para eliminar a agua de forma
lenta e gradual. Apds a secagem inicial, o material foi colocado em estufa na temperatura de
105 + 10° C pelo periodo de 24 horas. Posteriormente, os corpos de prova foram sinterizados
em temperatura de 1300° C. Esta temperatura é recomendada por Pereira et al. (2002), para se
obter menor porosidade, maior modulo de ruptura, e elevado grau de mulitizagdo no material.
A sinterizagdo foi realizada em forno de queima para cerdmica da marca INTI e modelo FRQ
1300/3, com capacidade de aquecimento até 1350°C (Figura 10). O ensaio foi realizado no

laboratorio de Quimica da Unipampa, campus Alegrete.

Figura 10 - Forno de queima para cerdmica

Fonte: Propria autora
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Utilizou-se uma rampa de aquecimento com trés patamares (Figura 11), com base na
pesquisa realizada por Pereira et al. (2002). No primeiro patamar foi adotada uma taxa de
aquecimento de 5° C/min. até a temperatura de 150°C, onde a amostra permaneceu por 10
min. para eliminacdo da umidade superficial. Apos, foi utilizada a taxa de aquecimento de 3°
C/min. até¢ a temperatura de 500°C, onde permaneceu por 10 minutos para eliminacdo dos
gases originados da combustdo e reacdes quimicas do material. Posteriormente foi utilizada a
taxa de aquecimento de 5° C/min. até a temperatura de 1300°C, permanecendo nesse patamar
por 30 minutos. O resfriamento foi feito de forma natural dentro do forno, apds o seu

desligamento.

Figura 11 - Rampa de aquecimento durante a queima
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Fonte: Propria autora

Braganga e Bergmann (2004) sugerem que a temperatura de queima de 1300°C resulta em
um material com menor porosidade e maior modulo de ruptura, assim como elevado grau de

mulitizagdo.

3.3 Ensaios nas ceramicas refratarias

Foram realizados ensaios fisicos, ensaios mecanicos € termomecanicos, para

caracterizacdo dos corpos de provas.
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3.3.1 Ensaios fisicos

Ap6s a queima das amostras, os corpos de prova foram analisados quanto a densidade de

massa, porosidade aparente, absor¢do de agua, retragdo linear de queima e variacao de massa.
Densidade de massa

A andlise foi realizada conforme a NBR ISO 5017 (ABNT, 2015), segundo a Equacdo
(1.

MS
DM = mxp”q (1)

Onde:

DM — densidade de massa aparente (g/cm’);
MS — massa do corpo de prova seco (g);

ME— Massa do corpo de prova encharcado (g);
MI — Massa do corpo de prova imerso (g);

Piiq— Densidade do liquido de imersdo (g/cm®).

Para realizar o ensaio de densidade de massa e os ensaios porosidade aparente e absorcao
de agua, foi utilizada estufa para secagem do material, balanca com precisdo de 0,01 g,
balanga hidrostatica, béquer, equipamento de vacuo, ¢ dessecador. Nestes ensaios foram

utilizados trés corpos de prova para cada mistura. A Figura 12 ilustra a realiza¢do do ensaio.

Figura 12 - Ensaio de absor¢do de agua, porosidade aparente e densidade de massa

Fonte: Propria Autora
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Porosidade aparente

A porosidade aparente indica a porcentagem entre o volume de poros abertos do corpo de
prova em relacdo ao seu volume total, e foi calculada conforme a NBR ISO 5017 (ABNT,

2015) pela Equagao (2).

(ME-MS)

PA (%) = (ME-MI)

x 100 -(2)
Onde:

PA —porosidade aparente (%);

ME — massa do corpo de prova encharcado (g);

MS — massa do corpo de prova seco (g);

MI — massa do corpo de prova imerso(g).

Absorcao de agua

Indica a quantidade de agua em porcentagem que o corpo de prova absorve apds a

queima, conforme a Equagdo (3).

Pu— Ps
Ps

AA (%) = x 100 (3)

Onde:
AA — absorg¢do de agua (%);
Pu — peso do corpo saturado (g);

Ps — peso do corpo de prova seco (g).

Retracio linear de queima e variacio de massa

Ap0s a sinterizacdo foram investigadas a retracdo e a variacdo de massa, ocasionadas pela
perda de agua existente nos corpos de prova. Para cada um desses ensaios foram utilizados
cinco corpos de prova.

A retracdo linear pode ser calculada através da Equacdo (4), utilizando um paquimetro

digital com resolugdo de 0,05 mm para aferir as medidas.
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Co
C

/¥ 100 (4)

o

RLQ (%) =

Onde:
RLQ — retracdo linear de queima (%);
C, — comprimento inicial (cm);

C¢ — comprimento final (cm).

A variagdo de massa ¢ calculada através da Equacdo (5), sendo necessaria a utilizagdo de

balanga com precisdo de 0,01 g.

My—Mp¢

VM (%) = x 100 (5

Onde:

VM - Variacdo de massa (%);
M, — Massa inicial (g);

M;— Massa final (g).

3.3.2 Ensaios mecénicos e termomecénicos

Foram realizados ensaios mecanicos de resisténcia a compressdo e a tracdo na flexdo em
trés pontos. Os ensaios termomecanicos realizados foram de resisténcia ao choque térmico e
condutividade térmica.

Resisténcia a compressao

Este ensaio foi realizado seguindo as orientacdes da NBR 10059-2 (ABNT, 2014). A

resisténcia a compressao a temperatura ambiente (RCTA) foi determinada através da equacao

(6).

S, :% ..(6)



Onde:

o.— Resisténcia a compressao a temperatura ambiente (MPa);

P— Carga atingida no momento da ruptura (N);

A— Area da se¢do transversal (mm?).
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O ensaio foi realizado com a prensa EMIC (Figura 13) com capacidade de carga de 200

kN, com velocidade de 0,2 mm/min.

Figura 13 - Instrumentacdo do ensaio de resisténcia a compressao
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Fonte: Propria autora

Neste ensaio foram utilizados trés corpos de prova para cada mistura. As dimensdes dos

corpos de prova estdo apresentadas na Figura 14.

Figura 14 - Dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de compressdo (mm)
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Fonte: Propria autora



48

E importante salientar que os corpos de prova foram previamente capeados com cola
Epoxi Sikadur 32 (Figura 15), nas duas faces, para o nivelamento da superficie, evitando
assim o rompimento da amostra por cisalhamento, causado por eventuais irregularidades na

superficie.

Figura 15 - Capeamento dos corpos de prova

Fonte: Propria autora

Resisténcia a tracio na flexdo em trés pontos

A resisténcia a tragdo na flexdo foi analisada por testes de flexdo em trés pontos, seguindo

orientagcdes da NBR 5014 (ABNT, 2012) e determinada pela equacao (7).

3FL
Gf = Zab (7)

Onde:

or— Resisténcia a flexdo em trés pontos (MPa);
F — Carga atingida no momento da ruptura (N);
L — Distancia entre os apoios (mm);

a — Largura do corpo de prova (mm);

b — Altura do corpo de prova (mm).

O ensaio foi realizado utilizando-se uma maquina de ensaio universal marca Shimadzu

(Figura 16), com capacidade de carga de 5 kN, e a velocidade utilizada foi de 0,15mm/min.
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Figura 16 - Equipamento para ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos

Fonte: Propria Autora

As dimensdes dos corpos de prova para este ensaio estdo apresentadas na Figura 17.

Figura 17 - Dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de flexdo (mm)

Fonte: Propria autora

Posteriormente ao ensaio de flexdo, foi retirado do corpo de prova com o auxilio de uma
serra fragmentos de 5x5x5 mm, na regido onde ocorreu a fratura para serem investigadas as
superficies de fratura em Microscopio eletronico de varredura (MEV), modelo EVO MA10

marca Zeis, (Figura 18), do laboratério de Microscopia Eletronica da Unipampa, Campus
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Alegrete. Como as amostras ndo sdo condutoras, foi realizado um recobrimento com ouro

(Figura 19).

Figura 18 - Microscopio eletronico de varredura (MEV)

Fonte: Propria autora

Figura 19 - Equipamento utilizado para realizar o recobrimento com ouro

Fonte: Propria autora

Tenacidade

Foram calculadas as tenacidades para as curvas de compressdo ¢ flexdo em trés pontos,
integrando-se a curva tensdo x deformagdo, da origem até a ruptura. Com base no trabalho de

Stochero (2015), os deslocamentos definidos para o calculo de tenacidade foram os seguintes:
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e FEnsaios de compressdo: deslocamento de pico (até a ruptura do material) e
deslocamento de 2 mm;

e Ensaio de flexdo em trés pontos: deslocamento de pico e deslocamento até 2mm.

De acordo com o procedimento empregado por Marangon (2011), a tenacidade foi obtida

através da equacdo (8).

T == ..(8)

Onde:

T — tenacidade (KJ/m?);

A — area sob a curva (mm?);

b — largura da secdo transversal da amostra (mm);

h — altura da secdo transversal da amostra (mm).

Resisténcia ao choque térmico

Este ensaio foi realizado seguindo as especificacdes da NBR ISO 13202 (ABNT, 2015),
com o objetivo de avaliar a influéncia da variagdo brusca da temperatura nas propriedades
mecanicas do material submetido ao ciclo térmico.

Para o aquecimento dos corpos de prova foi utilizado o mesmo forno adotado na etapa de
sinterizag¢do. Para cada ciclo, os corpos de prova permaneceram na temperatura de 1200° C
por 10 minutos, sendo imediatamente removidos e colocados em um tanque contendo agua,
por 5 minutos. Em seguida, foram removidos e, depois de 5 minutos na temperatura ambiente,
foram levados novamente ao forno para um novo ciclo, até o momento em que os corpos de

prova se partissem (Figura 20).
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Figura 20 - Etapas do ensaio de resisténcia ao choque térmico: (a) Material sendo retirado do

forno; (b) Material sendo colocado no tanque de resfriamento com agua.

(@) (b)

Fonte: Propria autora

As dimensoes das amostras para este ensaio eram as mesmas do ensaio de flexdo. Foram
ensaiadas trés amostras para cada mistura.

A resisténcia ao choque térmico foi determinada através da equagao (9):

A

RCT = ¢ ..(9)
Onde:

RCT - resisténcia ao choque térmico;

A —numero de ciclos em que surgiu a primeira trinca;

B — numero de ciclos em que ocorreu a ruptura total da amostra.

Condutividade térmica

O ensaio de condutividade térmica foi realizado no equipamento LaserComp, do
laboratorio de Mecénica Aplicada da Unipampa, Campus Alegrete (Figura 21),utilizando a
faixa de temperatura de 35°C a 60°C.
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Figura 21 - Equipamento LaserComp

Fonte: Propria autora

Para este ensaio foram produzidas trés amostras com dimensdes de 150 mm de
comprimento, 150 mm de largura e 20 mm de espessura. O processo de producdo empregado
foi o mesmo descrito no item 3.2, porém foi necessaria a confeccdo de uma matriz exclusiva
(Figura 22), devido as exigéncias do equipamento. A prensagem foi realizada na prensa

EMIC, que possui uma capacidade de carga de 1500 kN.

Figura 22 - Matriz




54

4 RESULTADOS

Neste capitulo s3o apresentados os resultados dos ensaios fisicos, mecanicos e

termomecanicos realizados na presente pesquisa.

4.1 Caracterizacao das ceramicas refratarias

Nesta se¢do sdo apresentados os resultados da andlise mineralogica realizada nas

misturas.

4.1.1 Difracio de raios X

A Figura 23 ilustra os resultados da difracdo de raios X antes da queima, para cada uma

das sete misturas.

Figura 23 - Espectro de difragdes de raios X antes da queima: (a) AC; (b)15SCA; (c) 20SCA;
(d) I5SCATFA; (e) 15SCA2FA; (f) 20SCA1AF; (g) 20SCA2FA

2500 5] 2500
C- Caulinita C- Caulinita
— 7000 M - Montmorilonita 2000 M - Montmorilonita
a Q- Quartzo — Q- Quartzo
E) ©
T 1500 = 1500 |
g 2
& &
& 1000 @ 1000 -
-
c G c
=l a S
Y 500 © ]
Q Q
MClc a@aqgc Q Q Q
Mo A ] Qa Q Q
0 . VY N N S W 3
™ 0 ® Lo % W m 10 20 30 40 50 60 70
2T 2T
(a) (b)
2500
2500 - C- Caulinita
C-Caulinita L
- M - Montmorilonita
— 2000 Q M- Montmorilonita 2000 Q- Quartzo
g Q- Quartzo )
=]
T = 1500 - a
v 7
£ o
2 ®
g £ 1000 -
; S c
v 500 1 C Q
MCJC Q c Q o] Q
0 J XV v S NS
10 20 30 40 50 60 70 10 20 30 40 50 60 70
27 2T

© (d)



55

2500 2500
C- Caulinita C- Caulinita
2000 - M - Montmorilonita 2000 - (I;/l gsanrt::rilonita
© Q- Quartzo =
= 1500 - Q = 1500
4] %)
c c
() [J]
& 1000 1 & 1000
- -
S c 5
S 500 - Q¢ S
CIC Q Q Q
0 M M L& i & QaQaq c j 9 Q Q
0
10 20 30 40 50 60 70 10 20 30 20 50 60 70
() (®
2500
C-Caulinita
— 2000 Q M- Montmorilonita
u Q- Quartzo
=
B 1500
o
no 1000
©
i
£
o 500
)
0

10 20 30 40 50 60 70

(2

Fonte: Propria autora

Os resultados de XRD mostram que as misturas apresentaram, basicamente, a composi¢ao
de quartzo e caulinita, exibindo um pico de montmorilonita. Galesi et al. (2005), em suas
analises de raios X encontram apenas um pico de montmorilonita, e afirmam que a presenga
de caulinita combinada com montmorilonita, favorece a plasticidade da argila.

A Figura 24 apresenta os resultados apos a queima das amostras. E importante salientar
que, para a execu¢do do ensaio, as ceramicas apos a queima foram moidas, porém, nio foi
possivel moer as fibras, por isso, nos resultados apresentados ndo ha nenhuma contribuicdo da

fibra na formacao de fases.
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Figura 24 - Espectro de difracdes de raios X depois da queima: (a) AC; (b)15SCA; (c)
20SCA; (d) 15SCAIFA; (e) I5SCA2FA; (f) 20SCA1AF; (g) 20SCA2FA
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Fonte: Propria autora
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Ap6s a sinterizacdo a 1300° C, as cerdmicas apresentaram a presenca de mulita e quartzo.
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A presenga do quartzo deve-se provavelmente ao fato de a temperatura de sinterizacdo
utilizada de 1300° C e/ou o tempo de sinterizagdo terem sido insuficientes para que ocorresse
a transformacao desta fase.

A formagao de picos de mulita ¢ devida ao fato de que a reagdo ocorrida entre a alumina e
a silica presentes na mistura atingiu a estequiometria dessa fase cristalina, a qual corresponde
a 3A12032$102

Souza et al. (2011) em sua pesquisa constata que com A adigdo de cinzas aumenta a
concentragdo de silica cristalina e diminui a concentra¢do de silica ndo cristalina ¢ alumina
(que provém da decomposicdo de caulinita), que reagirdo em conjunto para formar mulita.
Assim ndo ocorre o aumento da formacdo de mulita como esperado. A silica amorfa esta
associada com a desidroxilacdo de caulinita e atinge um valor maximo em torno de 950 ° C.
Acima desta temperatura, o teor de silica amorfa comega a diminuir, atingindo valores
minimos entre 1000 ° C e 1200 ° C. Além dessa temperatura, a restante silica transforma-se

em cristobalita.

4.2 Ensaios fisicos

4.2.1 Densidade de massa, porosidade aparente, absorcio de agua retracgao linear de

queima e variacio de massa
Os resultados obtidos com os ensaios de densidade de massa, porosidade aparente,
absorcdo de agua, retragdo linear de queima e variagdo de massa sdo apresentados na Tabela

9.

Tabela 9 - Resultados dos ensaios fisicos

~ Retracao -
Nomenclatura | Densidade | Porosidade Absz;‘iz;o de L(i)l:le:ez;:‘i (;e Va;‘:;g:slz de
AC 2,31+0,018| 7,43+0,370 | 3,219+0,186 | 9,674+0,161 | 8,197 £0,058
15SCA 2,28+ 0,006 | 1,69+0,091 | 0,744 £0,041 |11,961 £0,200| 7,337 +0,057
20SCA 2,23+0,013| 1,62+0,156 | 0,728 £0,074 |12,123+£0,133| 6,931 +£0,070
15SCA1FA | 1,92+0,011|21,67+1,079 | 11,265 +£0,622 | 6,224+ 0,181 | 7,106 = 0,255
15SCA2FA | 1,94+0,007 | 24,06 + 0,782 | 12,385 £ 0,505 | 4,489+ 0,180 | 6,701 0,115
20SCA1FA 2,01 £0,007 | 19,34 +0,405 | 9,621 +0,230 | 5,768 £0,273 | 6,606 + 0,084
20SCA2FA | 1,98+0,021|22,35+0,935| 11,288+ 0,590 | 4,686 + 0,447 | 6,215+ 0,160

Fonte: Propria Autora
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Observa-se que ndo houve uma variagdo significativa da densidade com a substituicdo
pela silica, em fun¢do de a massa especifica da silica (2,03 g/cm?®) ser menor que a massa
especifica da argila refrataria (2,73 g/cm?®) utilizada como matriz. Nota-se que, mesmo
adicionando-se uma matéria-prima de menor densidade, ndo houve reducdo significativa da
densidade das amostras, provavelmente pela melhora do empacotamento da mistura granular.
O mesmo ocorreu com a adi¢ao de fibras de aco.

A diminuigdo de densidade com o uso de fibra de ago pode ser associada com o aumento

de porosidade, conforme mostrado na Figura 25

Figura 25 - Resultados de porosidade aparente e absorcdo de agua
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Fonte: Propria Autora

Harun et al. (2013) explica a reducdo da porosidade nas amostras com adicdo de SCA,
devido a melhora do empacotamento, melhorando assim as propriedades mecanicas.

A Figura 26 apresenta os resultados de retragdo linear e a variagdo de massa apos a
queima, enquanto que a Tabela 10 apresenta os resultados com substituicio de SCA

comparada com a amostra somente com argila (AC).
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Figura 26 - Variacao de massa e retracao linear apos a queima
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Fonte: Propria Autora

Tabela 10 - Redugao da retragao linear ¢ aumento da variagdo de massa

Ceramicas Refratarias | Retracio linear (%) | Variacao de massa (%)

15SCA 23,64 -10,49
20SCA 25,32 -15,44

Fonte: Propria Autora

E possivel observar que, com a substituicio de argila por SCA, houve uma diminuigio na
variagdo de massa e um aumento na retracao linear para as amostras com substitui¢do de 15%
e 20% de SCA. Este resultado leva a conclusdo de que, devido @ maxima densidade de
empacotamento da mistura de referéncia, os canais internos existentes entre as particulas
diminuiram, dificultando a eliminagdo de dgua durante o processo de secagem, aumentando,
assim, o gradiente de umidade no interior do produto e provocando, dessa forma, maiores
retracdes. Marinho et al. (2014) reporta a mesma relacdo: aumento da retracdo linear com o
aumento da densidade das amostras.

A Tabela 11 indica que a inclusdo de fibras de ago proporcionou redugdo significativa na
retracdo linear e na variagdo de massa, quando comparada a ceramica com substituigdo de

15% e 20% de SCA.



Tabela 11 - Redugao da retracao linear ¢ variagdo da massa nas amostras com fibras

Ceramicas Retracao linear Variacao de massa
Refratarias (%) (%)
15SCA1FA 47,96 3,15
15SCA2FA 62,47 8,67
20SCAI1FA 52,42 4,69
20SCA2FA 61,35 10,33

Fonte: Propria Autora

Na Figura 27, € possivel observar as retragdes lineares das amostras.

Figura 27 - Retragdo linear entre as cerdmicas apds a queima

Fonte: Propria Autora

Segundo Bergman ¢ Braganga (2004), em altas temperaturas ha formagéo de fase liquida,
que resulta em maior retragdo das pecas. Possivelmente, esta fase liquida formada foi

favorecida pela quantidade de quartzo presente, uma vez que, ao acrescentar fibras de aco,
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houve uma diminui¢do da retragdo das pegas ¢ do nivel de vitrificagdo do material, além de

um aumento da porosidade.

4.3 Ensaios mecéinicos

Nesta secdo sdo apresentados os resultados dos ensaios mecanicos de resisténcia a

compressao e tracao na flexdo em trés pontos.
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4.3.1 Resisténcia a compressao

A Tabela 12 e a Figura 28 apresentam os resultados do ensaio de resisténcia a

compressao.

Tabela 12 - Resultados do ensaio de resisténcia & compressao

Ceramicas Resisténcia média a | Coeficiente de
Refratarias compressiao (MPa) | variacdo (%)
AC 251,23 2,63

15SCA 251,91 3,98
20SCA 254,47 6,18
15SCAI1FA 130,12 6,53
15SCA2FA 123,66 4,17
20SCA1FA 131,57 8,34
20SCA2FA 124,99 3,77

Fonte: Propria Autora

Figura 28 - Resisténcia média a compressao (MPa)
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Fonte: Prépria Autora

A resisténcia média a compressdo variou de 251,23 MPa na ceramica AC para
251,91MPa ¢ 254,47MPA, na ceramica com substituicdo de 15% e 20% de SCA,
respectivamente, o que corresponde a um aumento de apenas 0,27% e 1,47% respectivamente.
Jamo e Maharaz (2015) explicam o aumento da resisténcia devido ao encravamento de

agulhas de mulita.
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Stochero (2015) ao comparar sua mistura de referencia (20% de SCA e 80% AC) com a
mistura somente com AC, ndo obteve diferenca significativa de resisténcia a compressao,
ressaltando a que SCA pode ser utilizada sem perda de resisténcia nas ceramicas refratarias.

Em relacdo as ceramicas com fibras, quando comparadas a ceramica AC e com
substituicdo de SCA, ocorreu uma redugao significativa na resisténcia a compressao. Zhang et
al. (2016) constatam que a adigdo de fibras aumenta a porosidade dos compositos e,
consequentemente, ocorre a reducdo na resisténcia mecanica. Em contrapartida, com a adi¢do

de fibras a amostra passa a ter comportamento ductil.

Curvas tipicas de Tensdo X Deslocamento referentes aos materiais ensaiados a

compressao sdo apresentadas na Figura 29.

Figura 29 - Curvas tipicas obtidas no ensaio de resisténcia e compressao
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Fonte: Propria Autora

Os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a compressdo demonstram que a ceramica
AC e as ceramicas com substituicdo de SCA apresentaram uma ruptura de forma fragil,
enquanto que as ceramicas com fibras exibiram uma ruptura de forma quase ductil.

Através das curvas Tensdo X Deslocamento, foram obtidos os valores de tenacidade de

pico e tenacidade até o deslocamento de 2 mm, conforme a Tabela 13.
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Tabela 13 - Resultados médios da tenacidade a compressao

At Tenacidade | Coeficiente | Tenacidade | Coeficiente
Ceramicas | Deslocamento . .~ . .
PG || b e () de Plco2 de Variacdo | (até 2mn21) de Variacao

(KJ/mm”) (%) (KJ/mm”) (%)
AC 1,522 0,277 2,011 - -
15SCA 1,40 0,256 10,19 - -
20SCA 1,40 0,267 3,07 - -
15SCAI1FA 0,90 0,09 7,31 0,18 10,70
15SCA2FA 0,90 0,08 6,80 0,19 8,48
20SCA1FA 1,03 0,10 19,83 0,17 12,01
20SCA2FA 1,15 0,10 9,98 0,19 5,59

Fonte: Propria Autora

A tenacidade de pico foi consideravelmente menor nas cerdmicas com adi¢do de fibra,
assim como a resisténcia a compressdo. Nao houve diferenca significativa de tenacidade e
resisténcia a compressdo entre as amostras AC e as cerdmicas com adi¢do de SCA. O
aumento do teor de fibras de 1% para 2% resultou em um pequeno aumento de tenacidade
(até 2 mm). A fibra possui a caracteristica de limitar a propagacao de trincas, aumentando a
ductibilidade, justificando o resultado encontrado. Cunha-Ducan e Bradt (2003) afirmam que
o material com fibra pode trincar, contudo apresenta boa capacidade de retengdo de sua
integridade.

A Figura 30 mostra os corpos de prova apos o ensaio de compressao.

Figura 30 - Imagem dos corpos de prova apos a ruptura a compressao

AC 20SCA 15SCA 15SCAI1FA 15SCA2FA 20SCA1FA 20SCA2FA

Fonte: Propria Autora

4.3.2 Resisténcia a tracio na flexdo em trés pontos

A Tabelal4 e a Figura 31 apresentam os resultados obtidos através do ensaio de

resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos. Observa-se um aumento significativo da
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resisténcia a flexdo nas cerdmicas com adig@o de silica. Oliveira et al. (2008) destacam que

resisténcia a flexdo aumenta quando ocorre a diminuicao da porosidade.

Tabela 14 - Resultados da resisténcia a tragao na flexdo em trés pontos

Ceramicas | Resisténcia média | Coeficiente de

Refratarias a flexao (MPa) variacao (%)
AC 19,50 4,03
15SCA 32,27 1,04
20SCA 33,30 1,50
15SCA1FA 18,93 4,74
15SCA2FA 17,21 0,76
20SCA1FA 19,58 4,34
20SCA2FA 18,73 5,55

Fonte: Propria Autora

Figura 31 - Resisténcia a tragdo na flexdo em trés pontos
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Fonte: Propria Autora

Nas formulagdes com adi¢do de fibra de aco ¢ possivel observar uma perda de
resisténcia quando comparadas as misturas com argila e SCA (15SCA e 20SCA), porém essa
diferenca ndo ¢é tdo expressiva quando observamos a mistura somente com argila (AC),
evidenciando assim que apesar da perda de resisténcia ser consideravel, as misturas com fibra

ainda apresentam resisténcia equivalente a mistura com somente argila.
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Comportamento a flexao

Curvas tipicas For¢ca X Deslocamento referentes aos materiais cerdmicos ensaiados sob

flexdo sdo mostrados na Figura 32.

Figura 32 - Curvas tipicas obtidas do ensaio de flexdo em trés pontos
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Fonte: Propria Autora

Foi observado o aumento da resisténcia mecéanica na ceramica com adigdo de silica. De
acordo com Sobrosa et al. (2017), o aumento da resisténcia esta relacionado com a diminui¢io
da porosidade do material e consequentemente pelo aumento da densidade de
empacotamento. E importante enfatizar que este resultado corrobora com os resultados
encontrados nas micrografias analisadas no MEV, pois o material de referéncia apresentou
menor quantidade de poros.

Apesar de as ceramicas 15SCA e 20SCA apresentarem maior resisténcia a flexao, suas
rupturas ocorreram de forma totalmente fragil.

No que concerne as ceramicas com fibras, observa-se que, nas ceramicas com a adicao de
1%, a resisténcia a tragdo na flexdo é maior, porém a carga residual ¢ menor, comparando
com as amostras com adi¢do de 2%. Dessa forma, pode-se concluir que, conforme aumenta-se

o teor de fibras, maior ¢ a tendéncia da ceramica em apresentar um comportamento ductil,
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pois existe uma maior quantidade de fibras que podem interceptar a fissura. Entretanto a
resisténcia a tracdo na flexao é menor.

Através das curvas tipicas Forca X Deslocamento obtidas do ensaio de flexdo em trés
pontos, foi possivel analisar a tenacidade referente ao deslocamento de pico e a tenacidade até

o deslocamento de 2 mm (Tabela 15).

Tabela 15 - Resultados médios da tenacidade a flexdo

Ceramicas |Deslocamento | Tenacidade de | Coeficiente de | Tenacidade (até | Coeficiente de
Refratarias | de Pico (mm) | Pico (KJ/mm2) | Variacdo (%) | 2mm) (KJ/m2) | Variacdo (%)
AC 0,25 0,27 4,851 - -
15SCA 0,39 0,70 2,06 - -
20SCA 0,39 0,69 0,926 - -
15SCA1FA 0,35 0,39 8,40 1,37 17,60
15SCA2FA 0,37 0,37 7,74 1,86 14,14
20SCAI1FA 0,40 0,45 14,40 1,92 13,67
20SCA2FA 0,37 0,39 12,33 2,06 6,33

Fonte: Propria Autora

Analisando os resultados da Tabela 15, nota-se que a adicdo de SCA promove um
aumento significativo na tenacidade de pico, ou seja, a tensdo para levar a amostra a ruptura
sera maior. Esses valores vdo ao encontro de resultados obtidos por Lajara (2011), que
concluiu que o uso de CCA em materiais ceramicos resulta em aumento de resisténcia a
flexao.

Nas ceramicas com adi¢do de fibra de ago e SCA ocorreu uma reducdo na tenacidade de
pico. Este comportamento possivelmente esteja associado com o aumento da porosidade.

A tenacidade em 2 mm apresentou um aumento quando utilizaram-se fibras, uma vez que
as mesmas possuem propriedade de limitar as trincas, suportando cargas maiores por um
periodo maior de tempo.

A Figura 33 demonstra a forma de ruptura dos corpos de prova ensaiados a flexdo em trés
pontos. E possivel observar que a fratura sempre ocorre no ponto de momento méaximo
(centro). As amostras sem fibras apresentaram um modo de ruptura fragil e ndo se separaram,

apos o término do ensaio, pois as fibras tiveram influéncia no controle da abertura de fissura.
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Figura 33 - Corpos de prova ensaiados a flexdo em tr€s pontos

Fonte: Propria Autora

4.3.2.1 Microscopia eletronica de varredura - MEV

A Figura 34 apresenta as amostras analisadas em MEV.

Figura 34 - Amostras analisada no MEV: (a) amostra sem recobrimento de ouro; (b) amostra

com recobrimento de ouro

(a) (b)

Fonte: Propria Autora

As imagens de superficie (SE) foram realizadas com magnificacdo de 100x, 500x e

1000x, com uma voltagem de aceleragdo de 20 KV, conforme as Figuras 35 a 3
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Figura 35 - Micrografia em MEV com magnificagcdo de 100x: (a) AC; (b) 15SCA; (c) 20SCA;
(d) I5SCATFA; (e) 15SCA2FA; (f) 20CSA1FA; (g) 20SCA2FA
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Fonte: Propria Autora

Figura 36 - Micrografia em MEV com magnificag¢do de 500x: (a) AC; (b) 15SCA; (c) 20SCA;
(d) 15SCAT1FA; (e) 15SCA2FA; (f) 20CSA1TFA; (g) 20SCA2FA
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Fonte: Propria Autora

Figura 37 - Micrografia em MEV com magnificagdo de 1000x: (a) AC; (b) 15SCA; (¢)
20SCA; (d) 15SCAI1FA; (e) I5SCA2FA; (f) 20CSA1FA; (g) 20SCA2FA
o | A : ; '

70
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Fonte: Propria Autora

As microscopias revelam o crescimento do nivel de vitrificagdo das particulas nas
ceramicas com adi¢do de silica (15SCA e 20SCA), devido ao crescimento de superficies lisas,
continuas e compactas, as quais sdo caracteristicas de matrizes vitreas. Nas imagens com

magnificacdo de 1000x, € possivel identificar melhor o nivel de vitrificagao.
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Bergman e Braganca (2004) relatam que a formagdo de fase liquida proporciona a
retracdo das pecas, reduzindo a porosidade, uma vez que esta fase preenche os poros, trincas e
defeitos.

Constatou-se que, a medida que se aumentou o teor volumétrico de fibras, a quantidade
de poros também aumentou. Além disso, percebe-se que a vitrificacdo ja ndo € tdo expressiva,
possivelmente, pela substituicdo da mistura de argila por fibras de aco, apresentando uma
textura mais rugosa.

A presenca de uma possivel bolha de gas ¢ identificada nas microestruturas. Essas bolhas
surgem da expansdo dos gases, ¢ sdo representadas por bolhas aprisionadas na fase vitrea. A

micrografia da Figura 37 (f) ilustra uma possivel formagao dessa fase.

4.4 Ensaios termomecanicos nas ceramicas refratarias

Esta secdo apresenta os resultados dos ensaios termomecanicos: resisténcia ao choque

térmico e condutividade térmica.
4.4.1 Resisténcia ao choque térmico
A Tabela 16 apresenta os resultados de resisténcia ao choque térmico das amostras,

obtidos através da equagio (9). E importante destacar que menores valores para rct indicam

uma maior resisténcia.
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Tabela 16 - Resultados do ensaio de choque térmico

Ceramicas Resisténcia média ao N° de ciclos da N° de ciclos
Refratarias choque térmico (r.c.t) primeira trinca da ruptura
AC 1
1 1 1
2 1 1
3 1 1
15SCA 1
1 1 1
2 1 1
3 1 1
20SCA 1
1 1 1
2 1 1
3 1 1
15SCA1FA 0,147
1 1 11
2 2 11
3 2 12
15SCA2FA 0,136
1 2 14
2 2 15
3 2 15
20SCATFA 0,161
1 2 9
2 2 11
3 1 11
20SCA2FA 0,146
1 2 13
2 2 14
3 2 14

Fonte: Propria Autora

Destaca-se que as ceramicas AC, 15SCA e 20SCA, romperam bruscamente, sem

apresentar trincas previamente, conforme mostrado na Figura 38.
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Figura 38 - Ruptura das amostras com substitui¢@o parcial de SCA

Fonte: Propria Autora

As ceramicas com substituicdo de fibras em teores de 1% e 2% apresentaram melhor
desempenho, pois a adigdo de fibra controlou a abertura de fissuras. Salih ¢ Mohammed
(2012), avaliaram o desempenho das fibras em refratarios e afirmam que as mesma trabalham
para diminuir fissuras que sdo causadas através do aquecimento e resfriamento e distribui as
tensdes, melhorando a resisténcia ao choque térmico

A Figura 39 apresenta o modo de fratura das amostras com fibras.

Figura 39 - Ruptura das amostras com 1% e 2% de fibra

Fonte: Propria Autora

A ruptura das amostras contendo fibras ocorreu na extremidade dos corpos de prova.
Almeida (2009) afirma que como a regido central das amostras se resfria mais lentamente do
que as regides de extremidade, os gradientes térmicos nas regides extremas s3o um pouco
maiores do que na regido central. Assim, o efeito do choque térmico ¢ um pouco mais intenso
nas regides de extremidade, o que resultar em larguras de fissura na extremidade maiores do

que as do centro.
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4.4.2 Condutividade térmica

A Tabela 17 apresenta os resultados obtidos com o ensaio de condutividade térmica.

Tabela 17 - Resultado do ensaio de condutividade térmica

Ceramicas | Condutividade térmica | Coeficiente de
Refratarias média (W/mK) variacao (%)
AC 0,204 1,46

15SCA 0,219 1,42
20SCA 0,221 2,02
15SCA1FA 0,214 5,91
15SCA2FA 0,212 2,63
20SCA1FA 0,219 5,58
20SCA2FA 0,221 6,13

Fonte: Propria Autora

Os resultados apresentaram uma diferenca de apenas 0,0174 W/mK (7,86%) entre o
maior (20SCA2FA) e menor (AC) valor. A Figura 40 mostra as amostras ensaiadas.

O ensaio foi realizado com o propésito de verificar a influencia das fibras na
condutividade dos refratarios, e com os resultados do ensaio € possivel constatar que ndo
houve diferencas significativas de condutividade térmica. Esse fato pode ser explicado pela
quantidade de poros. Vivaldini et al. (2014) afirmam que quanto maior a porosidade total e

maior a concentragdo de defeitos na por¢ao solida, menor a condutividade térmica.

Figura 40 - Amostras utilizadas no ensaio de condutividade térmica
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Fonte: Propria Autora
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Com base nos resultados obtidos a partir dos ensaios realizados nos corpos de prova,
algumas conclusdes sobre as propriedades mecénicas e termomecénicas desses materiais

foram elaboradas, bem como sugestdes para trabalhos futuros sdo apresentadas a seguir.

5.1 Conclusoes

Foi encontrada maior resisténcia mecanica para a ceramica com 80% de argila e 20% de
silica, devido a diminui¢do da porosidade e aumento do nivel de vitrificacdo.

As ceramicas com adicdo somente de SCA (I5SAC e 20SCA) apresentaram maior
retracdo nas pegas, possivelmente devido a formagao de fase liquida.

O volume de fibras foi insuficiente para promover niveis de carregamentos crescentes
apos a ruptura do composito.

A ceramica com 2% de fibra obteve melhor desempenho em relagdo a melhoria na
ductilidade, em razdo do maior grau de deformacgao do material até o momento de ruptura.

As ceramicas com 2% de fibra apresentaram melhor desempenho frente ao choque
térmico.

A condutividade térmica das amostras investigadas ndo apresentou variagdes
significativas.

Constata-se a possibilidade de uso da cinza da casca do arroz produzida pela Silica Verde
do Arroz Ltda. juntamente com fibras de aco para produgcdo de materiais ceramicos
refratarios, uma vez que apresentam composicao quimica e mineraldgica adequadas para este

fim.

5.2 Sugestdes para trabalhos futuros

Entre algumas sugestdes, podem ser citadas as seguintes:

- Realizar a sinterizacdo do material utilizando-se tempos e temperaturas diferentes dos
empregados no presente trabalho, para analisar a microestrutura e as fases formadas.

- Utilizar argila com maior porcentagem de alumina para buscar a formacdo de maior
quantidade de mulita.

- Analisar diferentes teores volumétricos acima de 2% de fibra, com o intuito de chegar
ao volume critico de fibras.

- Analisar diferentes modelos de fibra, para obter uma matriz com menor porosidade.
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ANEXO A - Grificos em triplicata
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Neste anexo sdo apresentados os graficos contendo as curvas individuais dos corpos de prova

ensaiados a compressdo e a flexdo em trés pontos.

Figura 0.1 — Graficos obtidos do ensaio resisténcia a compressao: (a) AC; (b) 15SCA; (c)

20SCA; (d) 15SCA1FA; (e) 15SCA2FA; (f) 20SCAIFA; (g) 20SCA2FA
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Figura 0.2 — Graficos obtidos do ensaio resisténcia a flexao em trés pontos: (a) AC; (b)

15SCA; (c) 20SCA; (d) ISSCAIFA; () 15SCA2FA; (f) 20SCAIFA; (g) 20SCA2FA

2000 2000
1500 1500
z z
glooo AL E 1000 155CA1
= —=—AC2 S .
500 - 2 ¢ 155CA2
TAC3 —+—155CA3
o+ . . . 0+ . . )
0 0,5 1,5 2 0 0,5 1 1,5 2
Deslocamento (mm) Deslocamento (mm)
(a) (b)
2000 2000
1500 1500 —+— 15SCAIFA1
- —=— 15SCA1FA 2
Z —
= Z 1000
8 1000 20SCA 1 £ —+— I5SCATIFA3
g S
500 - —=—20SCA2 £ 5o -
e oscA F
0 = T T T 0 ! ! ! !
0 0,5 1 15 0 0,5 1 15 2
Deslocamento (mm) Deslocamento (mm)
() (d)
2000
2000
—&—15SCA2FA 1 —+—20SCA1FA1
1500 —8— 155CAJFA2 1500 —=— 20SCALFA2
—_ ~#—15SCA2FA 3
z —+— 20SCA1FA3
&1000
S
™
0 0,5 1 15 2 0 0,5 1 15 2
Deslocamento (mm) Deslocamento (mm)

(©)

®

85



2000
—*—20SCA2FA1
1500 —=—20SCA2FA2
—+—20SCA2FA3

Forga (N)

0 T T

0 0,5 1 1,5 2
Deslocamento (mm)

(2

Fonte: Propria Autora

86



