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RESUMO

Este trabalho foi desenvolvido com o intuito de apresentar uma alternativa a
destinagao da cinza residual do processo de geracéo de energia a partir da queima
da casca de arroz. Utilizou-se a cinza rica em silica (a qual vai ser denominada de
silica da casca do arroz), como substituicdo parcial da argila utilizada para fabricacéo
de ceramicas refratarias. O trabalho justifica-se por transformar um residuo abundante
na regido oeste do estado do Rio Grande do Sul em produto secundério, ou seja,
“transformacédo” da cinza em silica. Foram produzidos corpos-de-prova com
substituicdo parcial da argila refrataria por silica da casca de arroz, nas porcentagens
de 10%, 20% e 30% a incorporacao de 1% de fibras de aco em volume. Os corpos-
de-prova foram moldados, prensados uniaxialmente a 20 MPa, secos ao ambiente por
14 dias e em estufa para depois serem queimados em forno elétrico a 1300°C. Apéds
a queima, foram determinadas as propriedades fisicas e termomecéanicas do material
através dos ensaios de densidade de massa aparente, porosidade aparente, absorcao
de agua, retracédo linear de queima, resisténcia a compressao, resisténcia a flexdo em
trés pontos e a resisténcia ao choque térmico. Com a adicao de cinza nos materiais
refratarios, ocorreu uma reducéo nos valores de porosidade aparente e absorcdo de
agua, chegando ao valor minimo de 3,71% de absorcédo de agua para a mistura com
30% de silica. Os valores obtidos para retracao linear ficaram préximos, entre 10,43%
e 11,27%. A densidade aparente dos materiais teve uma variacdo pequena de 2,25
para 2,36 g/cms3. Para 0s ensaios mecanicos, as amostras com adicao de 20% de
cinza ofereceram o melhor desempenho. No ensaio térmico, a mistura que alcancou
melhor desempenho foi aguela com adicdo de 10% de silica. Conclui-se que a
viabilidade da utilizacdo da silica da casca do arroz na producédo de ceramica refrataria
fica dividida entre duas direcfes, ou seja, misturas com até 20% de cinza ganham em

resisténcia mecanica, mas perdem em resisténcia ao choque térmico.

Palavras-Chave: silica, materiais refratarios, fibras de aco



ABSTRACT

This work was developed with the intention of presenting an alternative to destination
of residual ash from power generation from burning rice husk process. We used the
silica-rich ash as a partial replacement of clay used for the manufacture of refractory
ceramics. The work is justified by transforming an abundant residue in the western
region of the state of Rio Grande do Sul in-product, ie "transformation” of ash on silica.
Specimens were produced with partial replacement of silica refractory clay for rice
husk, the percentages of 10%, 20% and 30% and incorporation of 1% volume of steel
fibers. The specimens were molded, pressed uniaxially at 20 MPa, dry environment for
14 days and then in an oven to be fired in an electric kiln to 1300°C. After firing, were
determined and the physical properties of the material through the thermomechanical
tests, density of bulk density, apparent porosity, water absorption, linear firing
shrinkage, compressive strength, flexural strength at three points and crashworthiness
heat. With the addition of refractory materials in the ash reducing the values of
apparent porosity and water absorption, reaching a minimum of 3.71% water
absorption for mixing with 30% gray occurred. The values obtained for linear shrinkage
were close between 10.43% and 11.27%. The bulk density of the material had a shy
variation of 2.25 to 2.36 g / cm 3. For mechanical testing samples with addition of 20%
gray offered the best performance. In the thermal test mixture that best performance
was achieved with addition of 10% gray. It is concluded that the feasibility of using
silica from rice husk in the production of refractory ceramic is torn between two
directions, ie, mixtures with up to 20% gray gain in strength but lose in thermal shock

resistance.

Keywords: silica, refractory materials, steel fibers
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1 INTRODUCAO

1.1 Contextualizacdo do tema, do problema e da questao de pesquisa

Existe uma preocupagdo em torno da crescente quantidade de residuos
industriais por parte dos governantes, empresarios e ambientalistas. O
aproveitamento desses residuos € visto, hoje em dia, como uma atividade
complementar, que contribui para variar os produtos, diminuindo os custos finais e
minimizando os problemas ambientais, além de resultar em “novas” matérias-primas
para uma série de setores industriais.

Os processos agricolas e industriais geram uma quantidade de residuos nao
inerentes as finalidades da producdo em si. A casca de arroz apresenta baixo valor
comercial em consequéncia de sua dureza, fibrosidade e natureza abrasiva.
Normalmente, esse residuo é utilizado como fonte alternativa de calor na geragéo de
energia para secagem do proprio grdo (DELLA; KUHN; HOTZA, 2005).

O Rio Grande do Sul é o estado com maior producédo de arroz no pais. Segundo
dados do IRGA (Instituto Rio Grandense do Arroz), a safra 2012/13 foi de
aproximadamente 8.069.903 toneladas, onde destacam-se com grande producédo a
regido da fronteira oeste.

A casca de arroz é considerada um residuo quando ndo é empregada para
alguma finalidade. Determinadas industrias beneficiadoras do grdo veem a casca de
arroz como um subproduto para geracdo de energia em uma micro central
termoelétrica propria da empresa. Apos a queima da matéria organica da casca de
arroz, sobram as cinzas, que tém alto teor de silica, aproximadamente 98% (DELLA,
KUHN; HOTZA, 2005). Essas cinzas, resultantes da queima, devem ser empregadas
como subproduto em algum material (ceramico, producdo de cimento, carga em
polimeros, etc) para fechar o ciclo do arroz com residuos zero.

Assim, novos materiais tém sido investigados a cerca de possiveis vantagens
da adicéo de silica proveniente da casca do arroz, gerando um material inovador. De
acordo com Pouey (2006), diversos trabalhos no Brasil foram e estdo sendo
desenvolvidos, basicamente nas regides produtoras de arroz, visando o0
aproveitamento da cinza da casca de arroz tanto na construcao civil como na area de
materiais ceramicos, no Rio Grande do Sul (SILVEIRA, 1996; FERREIRA 1999;
FONSECA 1999; ISAIA, GASTALDINI E MORAES, 2003; entre outros), em Santa
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Catarina (GUEDERT, 1989; SANTOS, 1997; WEBER, 2001; DELLA, 2001; entre
outros) e Goias (REGO, 2001 e 2004).

Com a constante evolucéo da industria ceramica, € cada vez mais necessaria
a descoberta de novos meios tecnologicos que originem avancos a relacao
custo/beneficio dos materiais produzidos. As mudangas nos processos industriais,
com a utilizacdo de matérias-primas alternativas e o ajustamento das propriedades as
classes de servico, sdo questdes de muita importancia nas industrias de refratarios
(DELLA; KUHN; HOTZA, 2001).

A cinza da casca do arroz, sendo rica em silica pode ser empregada como
componente principal em massas ceramicas para a fabricagdo de refratérios silico-
aluminosos. Entretanto, na bibliografia pesquisada, ndo foram encontrados estudos
referentes a utilizacdo de reforcos com fibras de aco em materiais ceramicos
refratarios.

Diante do exposto, destaca-se a seguinte questdo de pesquisa: a adicdo de
silica da casca de arroz e de fibras de aco melhoram as propriedades termomecanicas
dos materiais ceramicos refratarios?

Sob esse enfoque, este trabalho se propde a estudar e avaliar as propriedades
termomecanicas dos materiais ceramicos refratarios compostos com argila, silica da

cinza da casca do arroz e fibras de ago, como matéria prima.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo Geral

O presente trabalho foi elaborado com o objetivo de desenvolver novos
materiais ceramicos refratarios a partir do aproveitamento de residuos provenientes
da geracao de energia a partir da queima da casca de arroz mediante o ajuste da
massa ceramica com, argila refrataria, silica da casca de arroz e fibras de aco, e desta
forma, caracterizar os refratarios obtidos, avaliando o seu potencial de emprego

industrial.
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1.2.2 Objetivos Especificos

o Desenvolver novas composicdes de materiais ceramicos refratarios a partir das
mateérias-primas citadas, como também avaliar a utilizacdo de elevados teores de
residuos da geracao de energia (até 30% de silica em volume) em substituicdo parcial
da argila.

o Caracterizar as composicdes de argila refrataria, silica proveniente da casca
de arroz e fibras de aco, de forma a avaliar o potencial dos mesmos como
componentes possiveis de um compadsito ceramico refratario.

o Determinar, dentre os refratarios obtidos, qual deles alcancou melhor
desempenho termomecéanico e também determinar se houve ganho em ductilidade
com a adicao das fibras de aco.

o Produzir tecnologia, em nivel laboratorial, para o alcance de um novo material

ceramico refratario.

1.3 Justificativa

A regido Oeste do estado do Rio Grande do Sul é uma grande produtora de
arroz do Brasil e destaca-se pela producao e area de cultivo, desempenhando papel
estratégico tanto no aspecto econdmico quanto social. Baseando-se nesse fato, se
fazem necessarios estudos com o objetivo de diminuir, cada vez mais, as areas de
cultivo e aumentar a producéo para acompanhar a crescente demanda do cereal no
mundo.

Com a perspectiva de aumento da produc¢do para 0s proXximos anos, a pesquisa
direcionada a um dos principais residuos desse processo agricola € indispensavel.
Dessa forma, a casca do arroz aparece como subproduto de grande importancia para
geracdo de energia, €, ndo menos importante, o residuo desse novo processo, as
cinzas. A geracao de energia através da biomassa vem ganhando representatividade
na matriz energética nacional, pois € uma alternativa praticavel do ponto de vista
tecnoldgico, viavel do ponto vista econdmico e ético do ponto de vista ecolégico.

Contudo, destaca-se a necessidade de otimizar o processo de geragédo de
energia de modo a permitir que as cinzas resultantes desse processo venham a ser

adequadas para o0 uso na industria de materiais ceramicos refratarios. Ao utilizar essas
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cinzas como matéria-prima em algum outro material, estara se fechando o ciclo

industrial do arroz com zero residuo.

1.4 Estrutura do trabalho

O trabalho se divide em seis capitulos:

Capitulo 1 - Apresenta a introducao, contextualizacdo do tema do problema e
da questdo de pesquisa, os objetivos geral e especificos e a justificativa do trabalho;

Capitulo 2 - Apresenta a revisao bibliografica, com a descricdo sobre a origem
e composi¢cao quimica das cascas e cinzas das cascas do arroz, assim, como
alternativas de disposicao final encontradas na bibliografia, como forma de minimizar
o impacto ambiental ocasionado pela destinacéo incorreta deste residuo. O capitulo
aborda também uma caracterizacdo sobre as propriedades dos materiais ceramicos
refratarios com suas principais classificacoes.

Capitulo 3 — Explica os métodos de trabalho que foram utilizados para o
desenvolvimento do projeto. As principais etapas abordadas sdo a escolha do
percentual de umidade que sera utilizado, os detalhamentos que serdo necessarios e
as analises previstas em ensaios de laboratério, definindo assim, os dados
necessarios para as conclusdes do trabalho.

Capitulo 4 — Apresenta os resultados e discussoes.

Capitulo 5 — Exp0Ge as principais conclusfes do trabalho e as sugestbes para

trabalhos futuros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Cascade arroz

O arroz € um dos alimentos mais consumidos em todo o mundo, inclusive no
Brasil, o que indica uma grande demanda desse produto no pais. Essa demanda
impd&e o plantio desse cereal como uma das principais culturas agricolas.

O beneficiamento do arroz gera como residuo a casca do arroz (CA), pouco
utilizada, tanto na agroindustria alimentar como na ndo alimentar. Para se falar em
casca de arroz, deve-se ter uma ideia da producéo nacional de arroz. Para a safra de
2012/13, segundo a Companhia Nacional de Abastecimento (Conab), a producao de
arroz chegou a aproximadamente 11,8 milhdes de toneladas em casca, sendo que no
Rio Grande do Sul, de acordo com o Instituto Rio-Grandense do Arroz (IRGA), a
producao estimada chegou a aproximadamente 8,0 milhdes de toneladas, totalizando
aproximadamente 67,8% da producdo nacional. Considerando que 20% da massa
total do grao é casca, o estado do Rio Grande do Sul chega a um valor aproximado
de 1,6 milhdes de toneladas de casca. Com numeros expressivos da producao
nacional, o pais esta entre os maiores produtores do grdo no mundo, como apresenta
a Tabela 1.

Tabela 1: Producdo mundial de arroz beneficiado, por paises, em milhfes de
toneladas

Pais/ Regiao Safra
2009 2010 2011 2012 2013* 2014**
China 134,33 136,57 137,00 140,70 143,00 141,50
india 99,18 89,09 95,98 105.31 10440 105,00

Indonésia 38,31 36,37 35,50 36,50 36,50 37,70
Bangladesh 31,20 31,00 31,70 33,70 33,82 34,40

Vietnd 24,39 24,99 26,37 27,15 27,70 27,70
Tailéndia 19,85 20,26 20,26 20,46 20,20 21,10
Filipinas 10,76 9,77 10,54 10,70 11,43 11,70

Burma 11,20 11,64 10,53 10,82 10,66 11,00

Brasil 8,57 7,93 9,30 7,89 7,99 8,20

Japéo 8,03 7,71 7,72 7,65 7,76 7,72

Fonte: USDA, 2013
(*) Estimativa USDA — Nov/13
(**) Estimativa USDA — Nov/14
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Por definicdo, a CA é um revestimento protetor formado durante o ciclo de
crescimento do gréo de arroz e apresenta baixa densidade e grande volume. Essa
casca € constituida de quatro camadas fibrosas, esponjosas ou celulares que
possuem alto teor de silica, da qual seus maiores constituintes sao celulose (50%),
lignina (30%) e escorias inorganicas (20%). O residuo inorgénico contém, em média,
95% a 98%, em peso, de silica, na forma amorfa hidratada, perfazendo 13% a 29%
do total da casca (HOUSTON, 1972 apud POUEY, 2006). A composi¢cao quimica da
casca depende da safra, ou seja, do clima, do solo, dos fertilizantes utilizados e da
variedade plantada além da localizacdo geografica. De acordo com Dafico (2001), os
elementos mais usualmente encontrados na casca de arroz sdo: silicio, sédio,
potassio, calcio, cobre, manganés e zinco.

Uma das caracteristicas importantes para sua utilizacdo industrial € o baixo
preco comercial. O seu aproveitamento industrial além de agregar valor a este
produto, coopera para amortecer o grave problema ambiental causado pelas mesmas.

2.1.1 Emprego da casca de arroz

A casca de arroz € um dos mais abundantes residuos agroindustriais e isso
gera problemas devido ao seu alto volume produzido, associado com o local de
armazenamento, transporte e manuseio. A utilizacdo desse residuo agricola na
indUstria como subproduto ou incorporado como matéria-prima em outras areas
industriais, aparece como questédo fundamental para solucéo desse problema. Como
a casca de arroz nao tem nenhum destino especifico, pode ser utilizada em diversos
setores. Para Silva (2009), a casca de arroz pode ser aplicada para diversos fins,

como mostra a Figura 1.
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Figura 1: Principais usos da casca de arroz
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Fonte: Silva, 2009, p.36

Entre as aplicacbes da casca de arroz pode-se ressaltar, conforme Pouey
(2006):
1) Uso na agropecuaria — a casca de arroz in natura possui baixo valor fertilizante
e por isso ndo é empregada diretamente como adubo, mas é frequentemente usada
na agricultura como auxilio para o cultivo de plantas e afins. E também usada na
pecuaria, suinocultura e avicultura como “cama” para animais confinados, e
posteriormente misturados ao solo, agora com valores nutritivos que contribuem para
fertilidade dos solos devido a inclusao do nutritivo estrume que melhora as préticas
agricolas.
2) Uso na construcao civil — na visdo de Martinez et. al (2005), uma das possiveis
utilizacoes da CA € na confeccéo de painéis de fechamento verticais para substituir
os tijolos ceramicos, como aspecto importante concluiu a viabilidade do produto. Em
outra perspectiva, Souza (2008) pesquisou a viabilidade da utilizacdo da casca de
arroz em argamassas como substituto de parte do agregado miudo (areia) e concluiu

que a utilizacdo desse material é viavel do ponto de vista fisico e mecéanico do produto.
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3) Uso na obtencédo de silica com alto grau de pureza — varios autores vém
pesquisando ao longo do tempo uma forma eficiente de extrair silica com alta pureza
a partir da casca de arroz. A silica de alto padrdo, nesse contexto, pode ser utilizada
na construcao civil, ceramica, industria quimica, fabricacdo de células fotovoltaicas,
entre outros. E com a escolha da melhor tecnologia existente, pode-se extrair uma
silica com alto grau de pureza a ponto de ser empregada diretamente em industrias
eletronicas.

4) Uso na geragdo de energia — em consequéncia ao alto poder calorifico da CA,
ela se tornou um combustivel alternativo nos engenhos e termelétricas substituindo a
lenha, com isso, eliminando volumosas quantidades do subproduto que normalmente
sdo depositadas em lugares inadequados, como a céu aberto ou leitos de rios. Por
esse motivo, o emprego da casca de arroz para geracdo de energia pode solucionar
dois problemas: além de proporcionar melhorias ao meio ambiente, pode acrescentar
valor ao arroz produzido pelas indlstrias. Mas a geracao de energia a partir da casca
de arroz apresenta como obstaculo a geracdo de um residuo, a cinza da casca de
arroz (CCA), problema este que pode ser contornado se a queima da CA for
controlada, gerando, dessa maneira, uma cinza com alto teor de silica e baixos teores
de residuos. Com esse ciclo completo, a producédo de arroz fecha um ciclo sem
formacao de detrito.

2.2 Cinza da casca de arroz

Segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004), trata-se de um residuo de classe Il, que
nao apresenta riscos a saude humana e ao meio ambiente, no entanto, sua lenta
biodegradacao colabora para manté-lo inalterado durante longos periodos de tempo.

A cinza da casca de arroz € um residuo obtido por meio da queima da casca
de arroz em fornalhas a céu aberto (sem controle de temperatura) ou em fornos
especiais a temperatura controlada (MILANI, 2008). Posteriormente a queima da
casca do arroz, com ou sem controle de temperatura, a quantidade de CCA gira em
torno de 20% em peso da casca, apresentando, dessa forma, teor de silica elevado.
(TASHIMA, 2006; MILANI, 2008; MEIRA, 2009).

Conforme Houston (1972) apud Pedrozo (2008), admite-se que a silica &

conduzida pela planta a partir do solo, como acido monossilico, que acaba
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acumulando-se na casca e no caule devido a evaporagdo da agua, e que, por ultimo,
polimeriza-se, desenvolvendo uma membrana silicio-celuldsica.

Para Della (2001), os elementos mais abundantes na CCA séo SiOz, Al20s,
Fe203, Ca0, Na20, K20, MnO, TiO2, MgO e P20s. A composi¢éo da silica varia em
funcdo do solo em que o arroz é cultivado, dos tipos e teores de fertilizantes utilizados,
bem como da variedade plantada.

Além disso, Agopyan (1991) afirma que a microestrutura da CCA varia
conforme o tipo de queima utilizado. A Figura 2 mostra a diferenca da casca de arroz
gueimada em um forno comum e em um forno de leito fluidizado. Verifica-se que a
cinza obtida por queima em forno comum apresenta estrutura mais densa enquanto a

cinza queimada em formo de leito fluidizado ostenta uma estrutura mais porosa.

Figura 2: Micrografia da CCA queimada em diferentes métodos (a) combustdo em
forno comum e (b) combustéo em leito fluidizado

Fonte: Agopyan, 1991, p.53;54

Na concepcdao de Foletto et al. (2005), apresentam-se algumas das alternativas
tecnologicas para o aproveitamento das cinzas geradas na queima da casca de arroz:
o Producdo de carbeto de silicio (SiO) — pela natureza de durabilidade e
resisténcia a fusao (material refratario), o SiO torna-se um material de importancia nas
aplicacbes em avancgados dispositivos de semicondutores. Eletronicos a base de
carbeto de silicio ttm a capacidade de operar em temperaturas elevadas (600°C).

o Producéo de silica pura — se a queima da CA for com a finalidade de eliminar o
carbono residual, pode-se obter cinza com elevado teor de silica pura e com elevada
area superficial especifica.

o Utilizacdo da cinza como carga em polimeros — a cinza € capaz de oferecer

melhor desempenho para os compostos de borracha substituindo-se outros
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compostos e assim melhorando as propriedades mecéanicas como modulo de ruptura,
dureza, elongacao e acréscimo de massa.
o Producdo de cimento e uso em concreto — a silica proveniente da cinza da
casca de arroz quando aplicada na construgdo civil apresenta mudangas nas
propriedades dos concretos, assim como, diminui a resisténcia a compressao,
aumenta a durabilidade do concreto e reduz a porosidade, que € extremamente
importante nas seguintes aplicacdes: canais de irrigacdo, concretos resistentes a
poluicdo e as intemperes, pisos resistentes a abraséo, etc.

Além dessas definicdes, é importante ressaltar que pesquisas cientificas
ligadas ao uso da casca de arroz vém sendo estudadas ha muitas anos. Tiboni (2007)
apresentou o historico dos principais trabalhos referentes a utilizacao desta cinza, e

Silva (2009) reuniu algumas em uma tabela, segue a Tabela 2.

Tabela 2: Ordem cronolégica do conhecimento sobre CCA

Ano Local Autor (es) Trabalho (s)
1924 Alemanha BEAGLE Utilizacdo de casca de arroz no
concreto
1940 e . Blocos confeccionados com
- Diversos cimento Portland, cinza e casca de
1950
arroz
1973 Bélgica METHA Primeira patente no assunto
1976 ) PITT Controle de cpmbustéo em leito
fluidizado
1978 india METHA E Substituicdo de cimento Portland
PIRTZ por CCA em concreto massa
1979 india PRAKASH Utilizacao de (_:CA em trabalhos de
alvenaria e fundacoes
1979 Paquistao - Primeiro workshop sobre o assunto
) Estudo da fluéncia e retracdo de
1982 Asia COOK concretos de cimento Portland com
a adicdo de CCA
1982 Japdo ) Producéo e en_wprego de, C?CA como
material cimenticio
1984 Israel HANA YOUSIE Efeito d_a gueima e moagem nas
propriedades de argamassa
1986 india JAMES E RAO Morfologia e caracteristicas

guimicas e fisicas da CCA
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Hidratagc&o e microestrutura de

1989 Tailandia HWANG EWU  pastas de cimento produzidas com
diferentes CCA’s
Patente relativa a produtos
1994 EUA METHA altamente duraveis com cinzas,
com o emprego de 5% a 30% de
CCA substituindo o cimento.
Efeito de misturas binérias e
1995 Brasil ISAIA ternarias de pozolanas em concreto
de alto desempenho
Estudo comparativo de diferentes
1999 Brasil GAVA metodologias para avaliacdo da
atividade pozolanica
Determinacédo da silica amorfa na
2001 Espanha PAYA CCA por um rapido método
analitico
~ Caracterizacao de cinza de casca
2001 Brasil DELLA, KUHN de arroz para uso como matéria-
e HOTZA prima na fabricacéo de refratarios
de silica
PRUDENCIO, Revisdo sobre CCA, incluindo
2003 Brasil SANTOS e processos de queima e tratamentos
realizados para a obtencéo de
DAFICO silica da casca de arroz
Cinza de casca de arroz in:
2005 Brasil ISAIA Concreto, ensino, pesquisa e
realizacbes
Beneficiamento da cinza de casca
2006 Brasil POUEY de arroz residual com vistas a
producao de cimento composto
e/ou pozolanico
METHA e Cinza de casca de arroz in:
2008 Brasil concreto, microestrutura,
MONTEIRO propriedades e matérias
Viabilidade do emprego de cinza de
2010 Brasil ISAIA et al. casca de arroz natural em concreto

estrutural. Parte II: propriedades da
durabilidade

Fonte: Adaptado de Silva, 2009
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Como pode ser observado, existem varias pesquisas referentes a utilizagdo da
cinza da casca do arroz (silica), mas pouca producdao cientifica referente ao emprego

da silica da CA em materiais ceramicos.

2.2.1 Técnicas de obtencao

O parametro de maior influéncia nas caracteristicas fisicas e quimicas da CCA
esta associado a queima (temperatura, tempo e tipo), caracteristicas como, o teor de
silica, teor de carbono e da superficie especifica (TIBONI, 2007). Em vista disso, a
silica obtida depende diretamente do método de obtencdo. A partir dai, conforme
observa Pouey (2006), a silica proveniente da CA pode ser obtida por diversos
processos: combustdo com ou sem controle de temperatura, tratamentos fisico-
quimicos acompanhado de queima e por meio de processo microbiolégico. Nesta
secao sera abordado o processo utilizado no trabalho, processo de combustéo.

2.2.1.1 Processo de combustao

A cinza obtida a partir da CA é consequéncia do processo de combustdo. Como
ja mencionado anteriormente, a silica proveniente do processo de combustédo é
diretamente relacionada a trés variaveis: tipo de equipamento utilizado (a céu aberto,
fornalhas tipo grelhas leito fluidizado, etc.); temperatura de queima; e tempo de
exposicao durante o processo.

O diagrama com as variacdes das caracteristicas morfologicas e fisicas das
cinzas da casca de arroz originarias de diferentes processos de queima, proposto por

Sensale (2000) € exposto na Figura 3.
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Figura 3: Caracteristicas morfoldgicas e fisicas da cinza da casca de arroz
originarias de processos de queima distintos
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Fonte: Sensale, 2000, p.3

A CCA apresenta variacfes na sua coloracdo entre o preto, cinza e o branco
rosado. As alteracbes na cor estdo aliadas a combustdo e também com as
transformacdes que acontecem no material quando exposto a variagdo de
temperatura. As cores escuras estdo associadas ao teor de carbono, quanto mais
escura mais carbono, ou seja, maior a quantia de matéria organica ndo queimada. Ja
a cor branca aponta a queima completa do carbono (BARBOSA, 2006).

De acordo com Metha (1977), o tipo de queima (temperatura e tempo)
influéncia diretamente nas formas estruturais da CCA podendo apresentar estruturas
variaveis, assim como, estrutura amorfa, cristalina ou amorfa e cristalina.

Mesmo a queima sem controle fornece cinza rica em silica (teor maior que
90%), usualmente em forma cristalina. Quando submetida a queima controlada, a
cinza possui silica com estrutura amorfa, caracterizada por alta reatividade
(CHANDRASEKHAR et al., 2003).

Costenaro (2003) afirma que produz CCA com temperatura de 300°C na fase
amorfa, num periodo de 2 horas. Mas para extrair silica da CA este material volta ao
forno, onde permanece por mais 6 horas a temperatura de 600°C.

Feitas essas consideracgdes, destaca-se o estudo feito por Della, Huhn, Hotza

(2005) onde foi realizado uma analise queimando a CCA vindo da indUstria de arroz
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sem nenhum tratamento precedente, com diferentes temperaturas e tempos. No
primeiro momento, as amostras foram submetidas a queima com temperaturas de
400, 500, 600 ou 700°C por periodos de 1, 3 e 6 horas, com taxa de aquecimento de
10°C/minuto, em seguida foi empregado o processo de moagem em moinho de bolas
com tempos pré-estabelecidos de 10, 40 e 80 minutos. Ainda, afirma o referido autor,
que ao reaquecer as cinzas por longos periodos de tempo e temperatura, o carbono
€ removido, 0 que provoca a cristalizacdo da silica amorfa. A partir dos resultados
apresentados no trabalho, pode-se concluir que € viavel obter silica da casca de arroz
com alto grau de pureza (95% de silica) e alta superficie especifica (81 m2/g),
utilizando o processo de queima seguido de moagem. Para os ciclos de queima (até
700°C, 6 horas) utilizados, obteve-se CCA predominantemente no estado amorfo.

A Tabela 3 apresenta a composi¢cdo quimica da cinza da casca de arroz, do

estado de Santa Catarina, para diferentes tempos e temperaturas de queima.

Tabela 3: Composicdo quimica das amostras de cinza de casca de arroz sob
diferentes condicfes de queima

Composicdo em Oxidos (% em massa)

Amostras  SiO2 AlOs Fe203 CaO Na2O K20 MnO TiO2 MgO P05 PF*

CCA1l 72,1

. 030 015 043 005 0,72 0,15 0,05 0,70 0,06 24,3
(referéncia) 0

4035?% 895’7 068 021 050 016 092 015 001 086 071 6,05
40(0:@,% 93;'1 041 024 053 019 095 0,16 001 090 074 2,67
40(0:@/% 931'2 042 025 053 019 0,96 016 001 087 077 2,63
5o(c§§c::A/1h 9?8 039 026 052 021 094 015 001 088 075 2,06
SOE%A/% 9?;’9 039 025 052 014 095 015 001 089 072 1,92
50(53% 9?;9 045 026 051 020 094 015 001 089 072 1,92
GOEQA/lh 9‘;’0 038 026 053 017 094 016 001 088 077 1,82
60(8%% 9‘;’4 037 026 052 017 095 016 001 085 075 1,50
Gogch/eh 91'5 042 025 053 021 094 016 001 084 073 1,38
CCA 945

200°C/1h 8 05 028 054 024 09 017 002 0,88 0,73 1,05
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CCA 946
oo 50 041 026 058 025 095 017 002 091 081 097
CCA 949

Jo0oc/sh 5 039 026 054 025 094 016 002 090 074 085

*Perda ao fogo
Fonte: Della, Huhn, Hotza, 2005, p.24

Varios autores divergem valores de seus experimentos quando o0 assunto € a
temperatura de queima em que a CCA estabelece a transicdo da fase amorfa para a
fase cristalina. Sendo assim, no ambito deste trabalho, sera adotada a temperatura

de passagem entre a fase amorfa e a fase cristalina como sendo 700°C.

2.2.2 Tratamentos da cinza da casca de arroz

Os tratamentos tém a finalidade de modificar as propriedades da cinza, ou seja,
transformacado de fase ou cor, composi¢cdo quimica e granulometria, com isso,

melhorando suas caracteristicas.

2.2.2.1 Tratamento térmico da CCA

Os tratamentos térmicos tém como objetivo modificar a sua estrutura (amorfo,
cristalina), assim como alterar a cor da cinza, tornando-a mais clara.

Na visdo de James e Rao (1986) apud Pouey (2006), a casca de arroz
calcinada a baixas temperaturas e posteriormente aquecida a altas temperaturas
assemelha-se a cinzas produzidas diretamente a temperaturas altas. Da mesma
forma, a cinza produzida em varios intervalos de tempo t, possui caracteristicas
semelhantes da cinza produzida com o mesmo tempo, soma dos intervalos t.

Conforme Cordeiro (2006), a area de superficie especifica altera-se conforme
o tratamento térmico empregado, o0 que determina a variacdo da relacéo entre area
superficial e massa séo os contetdos de carbono, o arranjo estrutural dos compostos
presentes na cinza e a constituicdo de novas fases cristalinas. Na Figura 4, nota-se
que a superficie especifica diminui conforme se aumenta a temperatura de queima, o
aumento da temperatura diminui a microporosidade das particulas das cinzas. As
cinzas produzidas a 500°C, 600°C e 700°C apresentam valores de superficie
especifica altos, uma queda é observada aos 800°C provavelmente devido ao colapso

da estrutura porosa ocorrido durante a queima.
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Figura 4: Valores da superficie especifica das amostras da CCA
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Fonte: Cordeiro, 2006, p. 251

Feitas essas consideracfes, destaca-se que, com relacdo as condi¢cdes de
gueima, Cordeiro (2006) e Tiboni (2007) referem que as temperaturas de queima

devem situar-se entre 500°C e 700°C para nao haver cristianizacao da silica.

2.2.2.2 Tratamento fisico da CCA — Moagem

O grau de moagem € um parametro importante, pois modifica propriedades
fisicas da CCA, como a superficie especifica e finura. Essas propriedades estédo
ligadas a um importante fator, a trabalhabilidade. No caso das CCA’s, a moagem torna
as particulas da cinza com formato circular (SOUZA, 2008).

Della (2001) aplicou moagem a umido em trés tempos diferentes 10, 40 e 80
minutos, onde atingiu diametros médios de 2,05, 0,77 e 0,68 um, respectivamente.

Estudos realizados por Bui et al. (2005) evidenciaram a alteracdo da superficie
especifica em relacédo ao tempo de moagem. Os autores aplicaram uma variagéao de
tempo entre 3 e 70 minutos. Ao avaliar a superficie especifica das amostras de CCA'’s,
foi concluida a ascensao da superficie especifica até o tempo de 30 minutos, logo
apos disto, ha diminuicao.

Santos (1997), que utilizou diferentes CCA’s residuais, conferiu que diferentes

tempos de moagem levam a diferentes areas de superficie especifica, apontando que
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para cada tratamento térmico distinto, as CCA’s apresentam um tempo de moagem
excelente para atingir maior pozolanicidade.

Sob esse enfoque, Pouey (2006) cita alguns autores que fizeram moagem em
moinhos de bolas, via seca, onde obtiveram diametros médios entre 7 e 8 um
(DAFICO, 2001; REGO, 2001; SENSALE, 2000, entre outros), enquanto outros
autores aplicaram moagem via Umida obtendo didmetros ainda menores (DELLA,
2001 e SOUZA et al., 2000).

2.3 Silica - SiO2

O silicio € conhecido por ser o segundo elemento natural em maior abundancia
na crosta terrestre, sendo ultrapassado apenas pelo oxigénio. E ndo ocorre livremente
na natureza, mas em combinacdo com o oxigénio forma o dioxido de silicio (SiOz2)
(CECCAROLI; LOHNE, 2003).

Silica na forma pura é localizada em rochas de quartzo, na areia, arenitos e
guartzitos, na forma hidratada € localizada na opala e como mineral dispbe-se em
agregacoes que dao origem a feldspatos e silicatos entre outros (DELLA, 2001).

A silica pura é bastante utilizada nas industriais quimicas, com grande
evidéncia na industria ceramica, usada principalmente como matéria-prima para
fabricacdo de vidros, refratarios, tubos ceramicos, isolantes térmicos e abrasivos,
também usada na construcdo civil como integrante em cimentos, concretos e
argamassas, nessas aplicacfes a silica tem grande importancia, pois é o elemento
determinante de resisténcia mecanica, viscosidade e tempo de endurecimento
(HOUSTON, 1972 apud SOUZA, 2008).

A estrutura da silica pura pode ser amorfa ou cristalina. Na Figura 5, pode-se

verificar a diferenca entre essas estruturas.
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Figura 5: Representacdo esquematica das formas cristalinas (a) e amorfa (b) da
silica

(a) (b)

Fonte: Kingery et al., 1976 apud Pouey, 2006, p.8

A silica amorfa tem a particularidade de facil moagem e quando moida
apresenta alta reatividade. Pode ser obtida através do processo de queima da casca
de arroz a baixas temperaturas (inferior a 700°C), apresenta como principais
propriedades baixa condutividade e elevada resisténcia ao choque térmico (POUEY,
2006).

Ainda no que se refere as propriedades da silica amorfa, Fonseca (1999)
apresenta as seguintes caracteristicas: alta refratariedade, resisténcia mecanica,
resisténcia a ataques quimicos e choques térmicos a variacdes bruscas de

temperatura acima de 600°C e baixa condutividade térmica.

2.4 Materiais Ceramicos

A palavra ceramica é derivada do grego, Keramikos, que significa “matéria-
prima queimada”, indicando que, as propriedades esperadas destes materiais sao
normalmente atingidas por um processo de tratamento térmico a alta temperatura,
conhecido como igni¢ao (CALLISTER, 2002).

Para Callister (2006), ceramicas sdo compostos formados entre elementos
metalicos e ndo-metalicos, mais frequentemente compostos por 6xidos, nitretos e

carbetos (materiais inorganicos). Caracteristicamente, esses materiais sdo isolantes
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térmicos e elétricos, e apresentam maior resisténcia a ambientes severos e a altas
temperaturas do que os metais e polimeros. Tratando-se do seu comportamento
mecanico, as ceramicas sao duras, porém muito frageis e quebradicas.

Uma das matérias-primas ceramicas mais usadas € a argila. As argilas séo
aluminossilicatos, constituindo-se por alumina (Al203) e silica (SiOz2), que contém agua
quimicamente ligada. Elas apresentam como impurezas mais comuns 0S compostos
(geralmente Oxidos) a base de bario, calcio, sédio, potassio e ferro e ainda alguns
materiais organicos (CALLISTER, 2006).

De acordo com Askeland (2010), a silica € o material ceramico de maior uso e
que forma a base de varios vidros-ceramicos. Os materiais com base em silica sdo
usados em isolantes térmicos, como refratarios ou abrasivos, em fibras para reforco
de materiais compadsitos, em vidraria de laboratorio, etc.

Segundo Van Vlack (1973) citado por Medeiros (2010), as caracteristicas
principais dos materiais ceramicos séo: dureza elevada, boa resisténcia mecanica
(resisténcia a compressao > > resisténcia a tracao), ruptura fragil, alta estabilidade
guimica e térmica (alto ponto de fuséo) e baixa condutividade elétrica e térmica.

Existem basicamente duas classes de ceramicas: ceramicas tradicionais e
avancadas. A primeira tem sido produzida desde os primérdios da humanidade, ha
séculos, e podem ser definidas como as que compreendem a industria dos silicatos-
argilas, cimentos e vidros de silicatos. Ja a segunda sdo ceramicas de alta tecnologia
embargada, que |hes proporcionam caracteristicas como: altas resisténcias a
elevadas temperaturas, melhores propriedades mecéanicas, propriedades elétricas
especiais e alta resisténcia a ataques quimicos (KINGERY; BOWEN; UHLMANN,
1976 apud BRITTO, 2005).

2.5 Materiais ceramicos refratarios

O material refratario é determinado como sendo um material ceramico, natural
ou artificial, conformado ou ndo, normalmente ndo metalico e com propriedades de
suportar altas temperaturas sem fusdo ou decomposicdo. Quando expostos a
ambientes severos mantem sua forma fisica e identidade quimica, mantem-se inertes.
Podem ser empregados em ambientes rispidos que envolvam esfor¢os mecanicos,
ataques quimicos, variagfes bruscas de temperatura e outras solicitacdes (DA LUZ,
LINS, 2005, ANFACER, 2008).
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As diversas normas definem os refratarios de uma maneira geral como sendo
todo material natural ou artificial, que mantém suas propriedades, ndo se deformam e
nao se fundem, quando submetidos a acdo de temperaturas elevadas em condi¢cbes
especificas de aplicacao.

A ABC (Associacao Brasileira de Ceramicas, 2013) define como refratarios os
materiais que apresentam-se com a finalidade de suportar altas temperaturas sob
condicbes especificas de processo e de operacao dos equipamentos industriais, que
normalmente abrangem esforcos mecanicos, ataques quimicos, variagdes bruscas de
temperatura e outras solicitagdes.

Em face dessas consideracbes em que os refratarios se empregam, eles
devem atender a trés requisitos basicos (CRUZ et al., 1977 apud MOTA, 2010):

o Refratariedade — Os refratarios devem tolerar as temperaturas de servico sem
fundir.
o Estabilidade mecéanica — Os refratarios devem suportar as solicitacdes

mecanicas aplicadas sobre eles, em altas temperaturas, solicitacbes estas de:
compressoes, cisalhamentos, expansdes, abrasao, erosdo, entre outros.
o Estabilidade quimica — Os refratarios devem resistir a reagcdes quimicas e
fisico-quimicas, que podem comecar da sua propria massa ou entre seus proprios
componentes. Provavelmente essas acdes ocorram com agressividade em elevadas
temperaturas.

Além disso, Raad (2008) agrupa os materiais ceramicos refratarios em dois
grupos, conforme a sua producao:
a) Materiais refratarios conformados — séo os refratarios submetidos a definicoes
de forma e dimensd@es controladas para posterior queima, exemplos destes sao tijolos,
valvulas, placas e pecas em geral.
b) Materiais refratarios monoliticos — sdo refratarios que ndo precisam do
processo de moldagem, prensagem e queima, sdo produzidos por blendagem. Por
nao necessitarem de tais etapas em seu processo de fabricagdo, seus custos sao

reduzidos.
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2.5.1 Aplicacdes dos refratarios

Sua alta refratariedade tolera 0 seu emprego em grande parte de pecas usadas
como revestimento de fornos, nesta situacdo é usual utilizar-se mistura de 50% de
caulim e 50% de silica (LUZ, et. al., 2005).

Conforme pesquisas em catalogos de industrias (Vanguarda Refratarios
Especiais Ltda, Grupo Combustol e Metalpo, Proenca Refratarios, Alusil e Reframax)
que desenvolvem, fabricam e comercializam refratarios, encontram-se aplicagées nos
mais diversos ramos das engenharias. Assim como, pequenas e grandes fundicdes,
tratamentos térmicos, metalurgia, siderurgia, mineracdo, isolamentos térmicos e

indUstria petroquimica.

2.6 Propriedades dos materiais ceramicos refratarios

As propriedades dos materiais refratarios sdo determinadas pelas
caracteristicas dos materiais que os compdem. Essas caracteristicas podem ser
controladas através da selecdo de suas matérias-primas, processo de fabricacao, etc.
A seguir, apresenta-se uma revisdo das principais propriedades dos materiais

refratarios.

2.6.1 Propriedades fisicas

2.6.1.1 Densidade aparente

A densidade aparente ou densidade de massa aparente € definida pela relacao
entre peso de um material (refratario) e o volume que o mesmo ocupa (Kg/m3) (NBR
6220, 2011). E medida de forma indireta a capacidade térmica ou aptiddo para
armazenar calor através da densidade. Também é medida indiretamente através da
densidade a resisténcia mecanica e a resisténcia a corroséo dos materiais (DUARTE,
2005).

A densidade é um fator importante para determinar outras propriedades, como
a resisténcia a compressao e ao impacto (BUDNIKOV, 1964 apud RAAD, 2008).
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Para CAMPRENGHER (2005) a densidade de massa aparente € uma
importante propriedade no processo ceramico, sendo associado as caracteristicas de

resisténcia a tracdo, absorcdo de agua e retracao linear.
2.6.1.2 Porosidade aparente

A porosidade aparente é definida pela relacéo entre o quociente do volume dos
poros abertos do corpo-de-prova pelo seu volume aparente NBR 6220 (ABNT, 2011).
Expressa a relacdo de proporcao de poros abertos ou interconectados presentes no
refratario. A Figura 6 evidencia a distribuicdo de poros abertos e fechados.

Figura 6: Amostra contendo poros abertos e fechados

Poro fechado
- Q/m
@ | |

. Canais de comunicagdo

Fonte: Duarte, 2005, p.9

Poro aberto

Conforme Duarte (2005), a porosidade total € obtida através da soma de suas
porosidades, aberta e fechada, medida pela porosidade aparente. Os poros que hao
mantem nenhuma comunicagcdo com o exterior do material sdo denominados poros
fechados, portanto sua determinacdo € complicada.

De acordo com Mota (2010), para refratarios que forem expostos a condicdes
severas de servico é preferivel um produto com porosidade média (limite inferior da
faixa de porosidade). Maior sera a durabilidade do refratario quanto menor for a
possibilidade de penetracdo de escorias dentro do material. Esses detritos alteram as
propriedades a quente do material.
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2.6.1.3 Permeabilidade

Esta avaliagcdo mostra a quantidade relativa de poros abertos intercomunicaveis
na amostra. Este teste mede a vazéo de ar através de uma determinada secéo do
material, evidenciada por Duarte (2005) na Figura 7. A permeabilidade e a porosidade
aparente apresentam uma equiparacao com a resisténcia do material a penetracao
de metais, escorias e fluxos. Apresenta-se como uma importante propriedade em

aplicacdes onde predomina a corrosao via gasosa (DUARTE, 2005).

Figura 7: Influéncia dos poros abertos e dos canais comunicantes na permeabilidade
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Fonte: Duarte, 2005, p.11

e ® &

Na Figura 7, nota-se com clareza que a porosidade aparente e a
permeabilidade ndo se correlacionam, materiais com baixa porosidade aparente nao
necessariamente apresentam baixa permeabilidade.

Conforme a aplicacao dos refratarios, a permeabilidade e a porosidade devem
atingir valores “6timos”, pois valores indesejaveis podem acarretar em uma menor
durabilidade dos materiais (RAAD, 2008).

2.6.1.4 Distribuicdo granulométrica

Esta grandeza € importante para obtencdo da densidade de refratarios
monoliticos e é Util para prever o grau de empacotamento do sistema. O ensaio de
granulometria € determinado por técnicas sofisticadas baseadas em raios-x ou
método laser, também pode ser avaliado por peneiramento, e obtém-se varias

caracteristicas, como: densidade, permeabilidade, dentre outras (NBR 6946, 2001).
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2.6.2 Propriedades mecanicas

2.6.2.1 Resisténcia a compressao

A resisténcia & compressdo é uma importante caracteristica dos refratarios, e
depende das caracteristicas de mistura no molde, homogeneidade da estrutura e boa
queima.

As caracteristicas de resisténcia a compressao “nascem” quando as amostras
sd0 expostas a altas temperaturas, nos estagios de recristalizacdo e sinterizacao
(BODNIKOQV, 1964 apud RAAD, 2008).

Segundo Duarte (2005), a resisténcia a compressao pode ser obtida na
temperatura ambiente ou em qualgquer temperatura, mas a resisténcia a compressao
obtida na temperatura ambiente n&o pode ser usada de forma direta para estimar o
desempenho dos materiais refratarios a altas temperaturas.

2.6.2.2 Resisténcia a tracdo na flexao

Sado propriedades importantes para os refratarios, pois quando expostos a
elevadas temperaturas os mesmos dilatam-se em diferentes partes do material. Esses
tipos de esforcos sdo comuns no processo de aquecimento. Estas propriedades estédo
relacionadas com a capacidade de o material resistir a esforcos com tais tensdes
(BUDNIKOV, 1964 apud RAAD, 2008).

A norma NBR 5014 (ANBT, 2012) serve para determinar a resisténcia a tracéo
na flexdo a temperatura ambiente e a NBR 9642 (ABNT, 2012) para determinar a

elevadas temperaturas.

2.6.2.3 Fluéncia e expanséo térmica sob carga

Segundo Duarte (2005), os refratarios apresentam fluéncia quando submetidos
a carga em altas temperaturas, na maioria das vezes em dois estagios. No primeiro
estagio ou fluéncia primaria, a taxa de deformacdo reduz gradativamente com o
tempo. No segundo estagio ou regime permanente, a taxa de deformacgéo apresenta-
se constante com o tempo. Em altas temperaturas, o regime permanente pode ser

acompanhado de um terceiro estagio, onde a deformacdo aumenta aceleradamente
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até ocorrer a falha. Normalmente, o estagio primario € de curta duracéo e o secundario
é de longa duragéo.

De acordo com Budnikov (1964) citado por Raad (2008), expansao térmica é a
variacdo de volume reversivel de um determinado material quando submetido a
elevadas temperaturas, e apresenta influéncia na fadiga acarretada por processos de
aquecimento ou resfriamento rapido.

A norma NBR 13201 (ABNT, 2002) determina esta propriedade sob carga que
envolve a medida da mudanca dimensional de um material colocado sob carga e

aguecido e mantido sob certa temperatura por um determinado tempo.

2.6.2.4 Resisténcia a abrasao e a erosao

E a caracteristica de o material resistir ao efeito abrasivo (solido) e a erosio
(fluido), definindo sua vida util. Além de depender da densidade e compresséao, estas
propriedades também dependem da colagem dos grdos do material (BUDNIKOV,
1964 apud RAAD, 2008).

Em varias aplicacdes, os refratarios sdo expostos a meios severos, assim
como, impacto por pedacos pesados de matérias, abrasao por so6lidos ou erosao por
gases em altas velocidades. Para enfrentar esses tipos de exposi¢cdes, 0s materiais
refratarios devem ser mecanicamente fortes e bem ligados, normalmente os materiais
com maior resisténcia mecéanica sao 0s que apresentam maior resisténcia abrasao.

Muitas vezes abrasdo e erosdo sao confundidas. Abrasdo € causada pelo
movimento de um solido em relagdo de uma superficie solida. E erosédo é causada
pela acao de um fluido em relacéo a superficie de um soélido (DUARTE, 2005).

A norma NBR 13185 (ABNT, 1999) determina a resisténcia a erosao, € util em
aplicac6es em baixas temperaturas, onde fluidos sédo lancados sobre a superficie do
refratario ou até mesmo quando materiais sdo jogados sobre a superficie dos

mesmaos.
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2.6.3 Propriedades térmicas

2.6.3.1 Refratariedade

E a caracteristica de um material de resistir a altas temperaturas sem se fundir
completamente. A refratariedade esta ligada & composicado quimica e a pureza das
matérias-primas constituintes (BUDNIKOV,1964 apud RAAD, 2008).

Esta propriedade pode ser avaliada a partir dos procedimentos da norma NBR
6222 (ABNT, 1995), utilizando o Cone Pirométrico Equivalente (CPE), que trata em
avaliar o comportamento da amostra (cone) em altas temperaturas, onde o material
sobre amolecimento, e como a viscosidade é reduzida pela temperatura, o peso do
mesmo faz com que ocorra escoamento da estrutura em direcdo a base. A
temperatura em que comega a escorrer é considerada como a refratariedade do

material.

Tabela 4: Refratariedade de alguns materiais

Material refratario Refratariedade (°C)
Quartzito 1730 - 1750
Produtos de alta aluminia 1780 — 2000
Argila refratéria 1580 — 1750
Produtos semi-acidos 1610 — 1710

Fonte: Adaptado de Budnikov, 1964 apud Raad, 2008

Tabela 5: Pontos de fusdo de alguns compostos com propriedades refratarias

Composto Ponto de fusao (°C)
SiO2 1713
Al203 2050
MgO 2800
SiC 2700

Fonte: Adaptado de Budnikov, 1964 apud Raad, 2008

A Tabela 4 apresenta o indice de refratariedade de alguns materiais com

propriedades refratarias, outra importante caracteristica € o ponto de fusdo, esta
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relacionado para algumas substancias constituintes dos principais refratarios na
Tabela 5.

2.6.3.2 Expansdao e retracado térmica

Da mesma forma dos outros materiais, os refratarios apresentam a propriedade
de se expandir quando aquecidos e se contrair quando resfriados. Este fato pode
afetar o comportamento do material durante o uso. A expansao e retracdo térmica
dependem somente da composi¢cdo quimica e mineraldgica do material. Quando a
expansao é muito grande, gera mudancas na forma e na distribuicdo das cargas no
material. (BUDNIKOV, 1964 apud RAAD, 2008).

A expansdo térmica geralmente é diferente de refratarios queimados para
refratarios ndo-queimados. Existe a expansao térmica reversivel, que ocorre quando
nenhuma variacéo de natureza permanente ocorre durante o aquecimento, ou seja, 0
material volta a seus tamanhos originais apdés o aquecimento. Normalmente,
refratarios aquecidos a temperatura abaixo da temperatura de queima apresentam
essa caracteristica (DUARTE, 2005).

Ainda para Duarte (2005), durante o uso do refratario, podem ocorrer variacées
dimensionais, mesmo que pequenas, mas estaveis, através da queima desses
materiais. Explica-se isso por varios fatores, como, o refratario néo ter sido queimado

em temperatura suficiente ou por tempo insuficiente.

2.6.3.3 Resisténcia a termoclase

Para Nascimento (2007), a resisténcia a termoclase é a capacidade de um
material refratario de suportar o lascamento com perda de pedacos em funcdo da
propagacdo de trincas, causadas pela acdo do choque térmico. A resisténcia a
termoclase € maior no processo de aquecimento, pelo fato de os refratarios
apresentarem maior resisténcia a compressado do que a tracao, flexdo ou tor¢do no
aguecimento. Explica-se isso porque os esfor¢cos gerados durante o aquecimento séo
tensdes provocadas na superficie, que na grande maioria sédo de compressao, devido
as oscilacdes de expansdao interna do material.

Conforme Duarte (2005) a resisténcia a termoclase de um refratario é

influenciada por fatores incertos, entre eles o processo de fabricacdo, geometria das
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pecas, composicdo mineralogica e a distribuicdo granulométrica das matérias-primas.
O desempenho do material quanto a termoclase é afetado pelo projeto do refratario,
construcdo e as condicbes operacionais.

A termoclase é dividida em trés tipos: térmica, mecanica e estrutural. A térmica
é devido ao gradiente de temperatura que resultam taxas desuniformes de expanséo
e contracao entre diferentes partes do refratario. A mecanica é originada por impacto
ou pressao. E a estrutural € causada por tensGes geradas pelas alteracdes na
estrutura do refratario (DUARTE, 2005).

2.6.3.4 Resisténcia ao choque térmico

Bubnikov (1964) citado por Raad (2008) define resisténcia ao choque térmico
como sendo a capacidade do material refratario de resistir a variagcdes de
temperaturas repetidas durante um intervalo de tempo, sem sofrer rupturas ou romper-
se. Essa propriedade é diretamente ligada ao coeficiente de difusividade térmica do
material que ir4 governar a velocidade de aquecimento ou resfriamento do mesmao.

Para Quintela et al. (2001), a resisténcia ao choque térmico é a habilidade do
material de tolerar as tensfes térmicas internas ocasionadas pelas altera¢des ciclicas
de temperatura responsaveis pelo aparecimento de fissuras e trincas no material.

Nascimento (2007) destaca que existe uma proporcionalidade com relacao ao
choque térmico e a resisténcia a ruptura do material, concordando que quanto maior
a resisténcia ao choque térmico, menor sera a elasticidade e o coeficiente de

expansao térmica.

2.7 Materiais reforcados com fibras

Os materiais reforcados com fibras apresentam como vantagem a ampliacao
de suas propriedades. As combinag¢des de diversos tipos de materiais sdo chamados
de compdsitos. Conforme Callister (2006), os compdsitos sdo materiais formados com
pelo menos duas fases diferentes (matriz/refor¢o), que atuam de forma simultanea,
fornecendo as propriedades necessarias para determinadas aplicacbes. Tanto a
matriz quanto o reforgo tém funcgbes diferentes, a matriz tem a funcéo de distribuir e

transmitir os esfor¢os aplicados no material além de dar forma ao material e ligar as
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fibras, ja as fibras promovem grande parte da resisténcia mecanica ao material,
especialmente com relagdo a resisténcia a tragao.

No entendimento de Da Silva (2010), além dos compdsitos naturais como
madeira, existem essencialmente trés tipos de compadsitos: ceramicos, poliméricos e
metélicos. Segundo Fontan (2009), os compdsitos ceramicos possuem alta resisténcia
ao calor, mas sao muito frageis. Os poliméricos oferecem baixa densidade e
apresentam particularidades relacionadas a sua conformabilidade e os metalicos tém
caracteristicas como boa condutibilidade e ductilidade.

Outra classificacdo para compdésitos é apresentada por Benini (2011) com
relagdo ao tipo de reforgo utilizado durante seu desenvolvimento, assim os compositos
podem ser divididos em compésitos com refor¢o particulado, compdsito com fibras
descontinuas e compdésitos com fibras continuas.

As fibras de aco s&o bastante utilizadas como reforco em concreto, o que |Ihe
confere, um aumento de resisténcia estrutural e de coeséo. Pela adi¢cao de fibras, ndo
s6 a capacidade de forca e a integridade estrutural vai aumentar, também o estado de
pos-fenda ird melhorar radicalmente (TAZALY, 2011).

O papel que a fibra desenvolve no concreto depende de uma série de
peculiaridades da mesma, entretanto, para a classificacdo do material as propriedades
mais salientes sdo o modulo de elasticidade e a resisténcia mecénica, pois sdo essas
as propriedades que definem a habilidade de refor¢o que a fibra pode proporcionar ao
concreto (FIGUEIREDO, 2005). As fibras em concretos ajudam com o retardamento
do alargamento das fissuras, as fibras agem como conexdes de ligagéo, transferindo
os esforgos de um lado a outro da matriz, e assim, reduzindo as tensdes nas margens
das fissuras (PASA, 2007).

A inclusédo de fibras de aco no atual trabalho tem como objetivo aumentar a
ductilidade do material, conforme Pemberton (2011), o aumento da ductilidade das
ceramicas com a insercéo de fibras apresenta maior desempenho com a introducéo
de fibras metalicas.

Na presente revisdo bibliografica, observa-se que existe grande disponibilidade
de cinza da casca do arroz gerada pelas industrias beneficiadoras de arroz. Também
constatou-se que a aplicacdo da cinza da casca do arroz vem sendo estudada ha
anos, entretanto, os estudos sao voltados quase que exclusivamente para aplicacdes

na construgdo civil. Ainda na area de construcdo civil, sdo encontradas andlises
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experimentais do comportamento de concretos reforcados com fibras de ago. Nota-se
que a silica e as fibras ja sdo utilizadas individualmente.

A atual pesquisa tem a proposta de utilizar os dois materiais juntos para a
fabricacdo de ceramicos refratarios, a silica com o objetivo de ganhar resisténcia
mecanica, e as fibras com a finalidade de ganhar resisténcia ao choque térmico e
ductilidade do material.

Sobrosa (2014) utilizou somente silica da casca do arroz em sua pesquisa e
atingiu os melhores resultados de resisténcia mecanica com o teor de 20% de silica,
entretanto, esta mesma mistura ndo obteve o mesmo desempenho a resisténcia ao
choque térmico, onde a mistura que prevaleceu foi a com 10% de substituicéo.

Desta forma, o trabalho tem o intuito de aliar ambas propriedades ao mesmo

material, resisténcia mecanica e resisténcia ao choque térmico.
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo apresentam-se as informacdes gerais sobre as caracteristicas
dos materiais empregados na pesquisa e os métodos utilizados para a realizacdo dos
experimentos laboratoriais.

Nesta pesquisa, foi analisada a substituicdo de argila caulim por silica da casca
de arroz e fibras de aco, para isso adotou-se a substituicio em volume de silica e
fibras de ago. Foram utilizadas porcentagens de 10%, 20% e 30% de silica e 1% de
fibras, comparando assim, as diferentes propriedades finais dos refratarios ceramicos
com os valores encontrados por Sobrosa (2014).

Neste trabalho, realizou-se a pesquisa usando as mesmas matérias-primas
utilizadas no trabalho de Sobrosa (2014). O referido autor fez seu estudo com
porcentagens de 5%, 10% e 20% de silica e optou pelo processo de conformacéo por

extrusao.

3.1 Materiais

3.1.1 Argila

A argila refrataria (Figura 8) utilizada na pesquisa é procedente de Vargem
Grande do Sul — SP proxima ao Sul de Minas Gerais, fornecida pela empresa Helager
Industria e Comércio Ltda. Antes de ser comercializada, esta argila passa por um
tratamento, conforme a Figura 9. Optou-se por essa argila porque ela apresenta um
moderado teor de 6xido de ferro, 0 que a torna oportuna a ser empregada em materiais

refratarios.



Figura 8: Argila refrataria

Fonte: Préprio autor
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Figura 9: Fluxograma do pré-tratamento da argila caulim utilizada na pesquisa
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Fonte: Préprio autor

A composicdo quimica da argila caulim foi obtida pelo método de

espectrometria de fluorescéncia de raios-x e o resultado esta exposto na Tabela 6.
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Tabela 6: Composicdo quimica da argila caulim (% em massa)

SiO; 57,83
Al>O3 27,52
Fe,Os 2,25
TiO- 0,38
CaO 0,13
MgO 0,36
Na2O < 0,001
K.0O 1,87
MnO <0,01
Perda ao fogo 8,63

Fonte: Helager Industria e Comércio Ltda

ANBR 10237 (ABNT, 2001) classifica a argila refrataria empregada no presente
trabalho como sendo uma argila silico-aluminosa classe AS-4, com relacdo ao seu
teor de alumina.

Sobrosa (2014) aplicou a difratometria de raios-x para a analise da mineralogia
das matérias-primas.

Para a analise, utilizou-se um Difratbmetro 828 marca Rigaku modelo Ultima IV
com geometria Bragg Brentano. Este ensaio foi realizado no laboratério de fisica do
Campus Bagé da Unipampa.

A Figura 10 mostra o resultado da difracédo de raios-x da argila antes da queima,
nota-se que o material exibiu essencialmente a composicéo de quartzo e uma menor
quantidade de caulinita.
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Figura 10: Difracdo de raio-x da argila refrataria antes da queima
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Fonte: Sobrosa, 2014, p.80

3.1.2 Silica

A silica (Figura 11) proveniente da casca de arroz foi obtida junto a SVA (Silica
Verde do Arroz Ltda). Atualmente, a silica produzia por essa empresa é derivada da
geracdo de energia através da queima da casca de arroz e € comercializada pelo
Grupo Pilleco Nobre com o nome comercial de Silica Nobre.

A composicao quimica da Silica da casca do arroz é demonstrada na Tabela 7

e foi obtida por espectrometria de fluorescéncia de raios-x.
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Figura 11: Silica da casca do arroz

Fonte: Préprio autor

Tabela 7: Composicdo quimica da Silica Nobre (% em massa)

SiO; 91,480
CaO 0,360
MgO 0,320
Fe203 0,050
Al>O3 ND*
K.0 1,400
TiO; 0,003
MnO 0,320
SOs3 0,150
P-Os 0,450
Perda ao fogo 3,500

* Nao Consta
Fonte: Silica Verde do Arroz Ltda

Esta silica € obtida pelo processo de queima controlada, com um sistema de
automacao e controle de temperatura que permite a extracdo da silica da casca de
arroz com estrutura amorfa, como pode ser observado na Figura 12, o espectro de
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difracé@o de raios-x da silica utilizada no trabalho. O ensaio de difragéo para a silica foi
realizado por Sobrosa (2014) no mesmo local e equipamento citado no item 3.1.1.

Figura 12: Difragdo de raio-x da silica
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Fonte: Sobrosa, 2014, p.79

Sobrosa (2014) realizou ensaio de granulometria tanto para a argila quanto
para a silica, com o objetivo de determinar o diametro das particulas. O ensaio de
granulometria para a argila foi realizado por peneiramento e sedimentagcdo conforme
a NBR 7181 (1984) no laboratério de solos da Unipampa, Campus Alegrete. Para a
silica foi realizado ensaio de granulometria a laser no laboratorio de Fisica da
Unipampa, Campus Bagé. Nao foi possivel determinar a granulometria da argila
refrataria pela técnica a laser porque a granulometria é muito fina, o que atrapalha a
disperséo das particulas.

A Figura 13 mostra os resultados dos ensaios através das curvas

granulométricas da argila refrataria e da silica utilizada.
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Figura 13: Curva granulométrica da argila refrataria e da silica
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Fonte: Sobrosa, 2014, p.81

Nota-se que a silica apresentou diametro maior que a argila refrataria, pois
apresentou um diametro médio das particulas de 13,53 um enquanto que a argila

refrataria apresentou didmetro médio aproximado de 0,01 pm.

3.1.3 Fibras de aco

As fibras de ago (Figura 14) utilizadas no trabalho foram doadas pelo Instituto
Alberto Luiz Coimbra de P6s-Graduacao e Pesquisa de Engenharia, a COPPE. As
fibras foram importadas da empresa KrampeHarex com sede na Alemanha.

A Tabela 8 apresenta as caracteristicas basicas das fibras, o anexo |

complementa com a descri¢ao fornecida pelo fabricante.



Figura 14: Fibras de aco

Fonte: Préprio autor

Tabela 8: Caracteristica das fibras de aco
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Caracteristicas fisicas e mecanicas Fibra de ago
Comprimento (mm) 61
Diametro (mm) 0,16 £ 0,03
Fator de Forma 37,5
Resisténcia a Tragdo (MPa) 2200
Modulo de Elasticidade (GPa) 200
Ponto de Fuséo (°C) 1500

Fonte: KrampeHarex

3.1.4 Agua

A agua utilizada para a producéo dos corpos-de-prova e execucdo dos ensaios

foi proveniente do sistema de abastecimento da cidade de Alegrete.
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3.2 Métodos

A metodologia empregada para a execucao desta pesquisa € essencialmente
experimental, consistindo de trés etapas principais: a primeira etapa consiste na
preparacao dos materiais, a segunda etapa compreende a preparacéo dos corpos-de-
prova com amostras constituidas com 10%, 20% e 30% de silica e 1% de fibras de
aco, com substituicdo em volume, e a terceira etapa abrange a execugao dos ensaios.
O detalhamento dos ensaios € descrito na sequéncia do capitulo. A Figura 15
contempla resumidamente os procedimentos adotados para o desenvolvimento deste
trabalho.

De forma a cumprir com os objetivos mencionados no Capitulo 1 deste trabalho,
foram realizados ensaios de laboratério. O programa experimental € composto por
ensaios de densidade de massa aparente, porosidade aparente, absor¢cdo de agua,
retracdo linear de queima, resisténcia a compressao, resisténcia a tragdo na flexao

em trés pontos e choque térmico.



Figura 15: Fluxograma dos ensaios
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3.2.1 Formulag&o das massas ceramicas

= Ensaio de Proctor — Ensaio de compactacao

Primeiramente, executou-se o ensaio de Proctor referente a norma NBR 7182
(ABNT, 1988), com a finalidade de obter a curva de compactacdo em funcdo das
massas especificas aparentes secas e 0s teores de umidade das trés misturas (10%,
20% e 30% de silica), para uma dada energia de compactacao.

Ao realizar a compactagao das misturas sob diferentes umidades foram obtidas
curvas semelhantes para as distintas misturas, ou seja, umidade 6tima em torno de
28%, como pode ser observado nas curvas do Apéndice |. Para a realizacdo do

ensaio, foram utilizados uma balanca, uma estufa e o cilindro de Proctor.

= Umidade 6tima de prensagem

Iniciou-se a dosagem dos materiais com substituicdo parcial da argila pela silica
e pelas fibras de aco, em volume, para as diferentes misturas. Adicionou-se
primeiramente a umidade de acordo com ensaio de Proctor, 28%, entretanto,
constatou-se que essa umidade € muito elevada para a conformacao por prensagem.

Em seguida, estabeleceram-se testes com umidades menores, com o objetivo
de chegar a umidade “6tima” de prensagem para a energia de (20MPa). Seguiram-se
0s testes com tentativas nesta ordem, 28%, 10% e 12% de &gua, conforme
Figura 16 (b).

Na Figura 16 (a), observa-se que massa ceramica evidenciou excesso de
umidade no momento da prensagem, visto que, praticamente toda a umidade foi
expulsa pelas extremidades das cavidades da matriz.

Nota-se que houve uma mudanca significativa no valor de umidade, de 28%
encontrado no ensaio de compactagédo para 0s 12% utilizados na prensagem das
amostras. Isto justifica-se porque a energia de compactacao utilizada na prensagem
dos corpos-de-prova € extremamente maior que a energia de compactacao utilizada

no ensaio de Proctor.
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Figura 16: (a) Matriz ap6s moldagem com 28% de umidade e (b) CP's para testes de
umidade com 10%,12% e 28% de umidade

Fonte: Préprio autor

De acordo com a aparéncia e a trabalhabilidade ao manusear os CP’s verdes,
constatou-se a umidade de 12% como sendo a que chegou mais proximo do ideal.
Como mencionado no paragrafo anterior, verificou-se muita umidade nas amostras
com 28% de umidade, as amostras com 10% de umidade apresentaram
comportamento fragil ao desmoldar e as amostras com 12% de umidade
evidenciaram-se com boa trabalhabilidade. Dessa forma foi usada a umidade de 12%

para moldar os CP’s, Figura 16 (b).
= Moldagem

Depois de decidida a umidade “6tima” de prensagem, foram moldados
aproximadamente 45 CP’s para cada mistura, com pressdo de compactagédo de 20
MPa. Foram produzidas 3 diferentes composi¢cdes com substituicAo dos materiais
apresentados na Tabela 9. Sera adotada a nomenclatura na primeira coluna da Tabela

9 para se referir as amostras com as respectivas composicoes.

Tabela 9: Nomenclatura das amostras para os teores de substituicao de silica e
fibras de aco na argila refrataria

Nomenclatura Silica Fibra
CR10 10% 1%
CR20 20% 1%
CR30 30% 1%

Fonte: Préprio autor
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A preparacao das argilas para a moldagem ocorreu conforme descrito a baixo.

*» Primeiramente, pesaram-se as por¢cfes necessarias para moldar um
numero “x” de CP’s, Figura 17 (a).

*» Em seguida, misturaram-se (a seco) os materiais em um saco plastico,
Figura 17 (b).

= Depois homogeneizou-se com a agua em um misturador planetario, em
dois estagios de velocidade, um minuto para cada velocidade, figura 17
(c).

» Por fim, a mistura homogeneizada, Figura 17 (d).

Figura 17: Preparacao das argilas para prensagem

Fonte: Préprio autor

3.2.2 Prensagem (20 MPa)

Diferenciam-se dois modos de prensagem, a prensagem uniaxial e a isostatica
(ou hidrostética), entretanto o presente trabalho s6 contempla a prensagem uniaxial.
Na prensagem uniaxial, a massa ceramica € compactada em uma matriz metalica por
pressdo em uma unica direcéo e a pec¢a toma a forma da matriz (ALBERO, 2000b).

A preparacdo dos corpos-de-prova foi realizada no laboratério da engenharia
civil da Unipampa, Campus Alegrete, em condi¢des normais de temperatura.
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A compactacéo foi realizada com uma matriz de ago com corpo triplo em uma
prensa hidraulica EMIC com capacidade de 200 kN, conforme a Figura 18. A Figura
19 mostra a matriz de ac¢o utilizada na operacdo de prensagem, nota-se que se
realizou o processo de prensagem utilizando somente duas cavidades da matriz. Para
realizar o processo com as trés cavidades a prensa deveria disponibilizar uma forga
de 270 kN, para assim, distribuir a tensado de 20 MPa nos trés CP’s.

A forca da prensa atuou também como um fator limitante para a pressao de
compactacao utilizada (20 MPa). Uma alternativa para aumentar a pressao de
compactacao seria realizar o processo de manufatura dos CP’s com apenas uma
amostra por prensagem, atingir-se-ia assim 30 MPa em cada corpo-de-prova, sendo

este o valor utilizado por alguns trabalhos de ceramica refrataria.

Figura 18: Prensa EMIC e a matriz utilizada para moldagem dos corpos-de-prova

Fonte: Préprio autor
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Figura 19: Matriz de corpo triplo

Fonte: Préprio autor

Para cada tragco foram moldados aproximadamente 45 corpos-de-prova com as

dimensoes indicadas na Figura 20.

Figura 20: Dimensdes dos corpos-de-prova (mm)
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As amostras “verdes”, antes da queima, exibem cores diferentes para cada
mistura, como pode ser observado na Figura 21. Conforme se aumentou o teor de

silica os corpos de prova apresentaram um tom mais escuro.

Figura 21: Comparacado da cor das amostras pds-moldagem

Fonte: Préprio autor

3.2.3 Secagem

O processo de produgédo de um material cerdmico ocorre com a argila ainda
Umida e é preciso que o material seja seco antes de ir ao forno, para evitar tensdes
internas e consequentemente defeitos nas pecas. Apds a moldagem, os corpos-de-
prova foram medidos, identificados e alocados sobre plasticos e entdo sobre panos
umidos e depois cobertos, para evitar a perda de umidade precoce, conforme a Figura
22. Durante o processo de secagem inicial, os CP’s foram medidos durante os sete
primeiros dias e depois a cada trés dias para controlar a retracéo linear antes da
queima.
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Figura 22: Processo de secagem (a) identificacao, (b) e (c) secagem inicial e (d)
secagem em estufa

Fonte: Préprio autor

Ainda antes da queima, as amostras passaram por uma secagem gradual em
estufa, passando pelos seguintes patamares 30°C, 60°C e 110°C, permanecendo 24h

em cada tem peratura.

3.2.4 Queima

Depois de prensadas e secas, as pecas refratarias receberam um tratamento
térmico em temperatura semelhante a queima de refratarios comerciais, € nesta etapa
que os produtos adquirem suas propriedades finais.

Foi utilizado um forno simulador de queima ceramica da marca INTI (Figura 23),
com capacidade de aquecimento de até 1400°C. Utilizou-se uma rampa de
aguecimento com trés patamares: primeiro patamar com aquecimento de 5°C/minuto
até a temperatura de 150°C, onde permaneceu por 10 minutos, segundo patamar com
aquecimento de 3°C/minuto até a temperatura de 500°C, onde permaneceu por mais

10 minuto e posteriormente no terceiro patamar com uma taxa de aquecimento de
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5°C/minutos até a temperatura de 1300°C onde permaneceu nesse patamar por 30
minuto. O resfriamento foi consolidado de forma natural dentro do forno apds seu
desligamento. O procedimento foi concretizado no laboratério de Quimica da
Unipampa, campus Alegrete.

Figura 23: Forno simulador de queima ceramica (mufla)

Fonte: Préprio autor

Neste processo, acontecem as mudancas nos materiais ceramicos, como
perda de massa, desenvolvimento de novas fases cristalinas, formacgéo de fase vitrea

e a soldagem dos graos em funcéo de seu aquecimento elevado.

3.3 Caracterizagcdo das amostras

3.3.1 Anélise Fisica

Para avaliar as propriedades fisicas das ceramicas refratarias desenvolvidas,
os corpos refratarios foram submetidos aos ensaios de densidade de massa aparente
(d.m.a), porosidade aparente (p.a), absorcéo de 4gua (a.a) e retracao linear de queima

(r.l.q).
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3.3.1.1 Densidade de massa aparente

A NBR 6220 (ABNT, 2011) define a densidade de massa aparente (d.m.a)
como sendo o resultado entre a divisdo da massa seca (ms) e o volume aparente (v.a),

calculada pela Equacéo 1. Este ensaio foi conduzido conforme o descrito na norma

referida.
m

dma == (1)
v.a

Onde:

d.m.a — densidade de massa aparente (g/cm?);
ms — massa seca (Q);

v.a — volume aparente (cms3).
3.3.1.2 Porosidade aparente

O ensaio de porosidade aparente foi realizado conforme a NBR 6220 (ABNT,
2011) e indica a porcentagem entre o volume de poros abertos do corpo-de-prova em

relacdo ao seu volume total, € calculada pela Equacéao 2.

p.a= % x 100 ..(2)
Onde:

p.a — porosidade aparente (%);

my — massa do corpo-de-prova saturado (g);

ms — massa do corpo-de-prova seco (Qg);

Me — Massa especifica da agua (g/cm3);

v.a — volume aparente (cms).
3.3.1.3 Absorcéao de agua

O ensaio de absorcdo de agua também foi realizado conforme a norma NBR

6220 (ABNT, 2011), onde a capacidade de absorcéo de agua esta relacionada com a
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quantidade de &gua em porcentagem que 0 corpo absorve apdés a queima, e é
calculada pela Equacéao 3.

a.qa =""M) 4100 (3

mg

Onde:
a.a — absorcao de agua (%);
mu — massa do corpo-de-prova saturado (Q);

ms — massa do corpo-de-prova seco (g).

Para realizar os ensaios de densidade de massa aparente, porosidade
aparente e absorcéo de agua, foram utilizados uma estufa para secagem do material,
um equipamento de banho-maria com termostato digital, uma balanca com precisao

de 0,01 g e uma balanca hidrostatica, conforme a Figura 24.

Figura 24: Equipamentos utilizados para o ensaio de densidade de massa aparente,
porosidade aparente, absorcao de agua. (a) Banho Maria Elétrico (b) Balanca
Hidrostatica (c) Balanca com Resolucédo de 0,01 g (d) Estufa

Fonte: Préprio autor
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3.3.1.4 Retragéo linear de queima

Habitualmente, materiais feitos com argila sofrem retracdo apos a secagem e
apos a queima, devido a isto, foram realizadas medidas antes e apds a queima das
amostras para verificar a retragdo térmica linear nestas fases do processo. Com o0s
valores dos comprimentos dos corpos-de-prova antes e apds a secagem e a queima,
a retracdo linear de queima foi obtida através da relacdo da Equacao 4, também
empregada por MENDES (2008) e KLITZKE (2011). Foi utilizada a média aritmética

dos valores de dez corpos-de-prova para cada analise.

CO_ Cf

r.l.q = x 100 ..(4)

o

Onde:
r.l.q — retracao linear de queima (%);
Co — comprimento inicial (cm);
Ct — comprimento final (cm).
Para se conseguir avaliar a retracao linear dos CP’s, foi utilizado um paquimetro
com precisdo de 0,05 mm. As dimensdes foram caracterizadas pelas medidas do

comprimento dos CP’s, conforme a Figura 25.

Figura 25: Identificacdo e medida dos CP's para retracao linear

Fonte: Préprio autor
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3.3.2 Ensaios mecanicos e termomecanicos

Para avaliar as propriedades mecanicas e termomecanicas das ceramicas
refratarias desenvolvidas, os corpos-de-prova foram submetidos ao ensaio de

resisténcia a compressao, resisténcia a flexdo em trés pontos e ao choque térmico.

3.3.2.1 Resisténcia a compressao

Este ensaio foi realizado conforme as orientagbes da NBR 10059-2 (ABNT,
2014), para determinar a resisténcia a compressdo a temperatura ambiente. Para
realizar esse ensaio foi utilizada uma prensa da marca Emic com capacidade de carga
de 200 kN. O ensaio foi realizado no laboratério de engenharia civil da Unipampa,
campus Alegrete (Figura 26). A velocidade adotada para este ensaio foi de 0,2

mm/minuto.

Figura 26: Ensaio de compressédo (a) maquina e acessorios (b) localizacado do corpo

de prova

Fonte: Préprio autor
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A resisténcia a compressdo a temperatura ambiente foi calculada a partir da

Equacéo 5.
P
o, = . ...(5)

Onde:
oc— Resisténcia a compresséo a temperatura ambiente (MPa);
P — Carga atingida no momento da ruptura (N);

A— Area da secéo transversal (mm?).

O ensaio foi realizado em trés corpos de prova. As dimensdes dos corpos-de-

prova utilizados para este ensaio estdo mostradas na Figura 27.

Figura 27: Dimens0es dos corpos-de-prova para o ensaio de compressao (mm)

<>

Fonte: Préprio autor

Os corpos-de-prova foram capeados em suas faces para evitar pequenas
irregularidades nas superficies onde se aplicam as cargas, garantindo, assim, uma

distribuicdo uniforme da carga quando as faces fossem comprimidas.
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3.3.2.2 Resisténcia a flexdo em trés pontos

A resisténcia a tracdo na flexdo foi analisada por testes de flexdo em trés
pontos, através das orientacfes da NBR 5014 (ABNT, 2012) e por meio da Equacao

6, proposta pela normativa.

3FL

Of = Zap? ..(6)

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 no laboratorio de mecanica aplicada e utilizou-se a
magquina de ensaio universal da marca Shimadzu, que apresenta capacidade de carga
de 5 kN, conforme a Figura 28. A velocidade adotada para este ensaio foi de 0,15

mm/minuto.

Figura 28: Ensaio de flexdo em trés pontos

Fonte: Préprio autor

O ensaio também foi realizado em trés corpos de prova. As dimensfes dos

corpos-de-prova utilizados para este ensaio sdo mostradas na Figura 29.
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Figura 29: Dimens0des dos corpos-de-prova para o ensaio de flexdo (mm)

Fonte: Préprio autor

A partir do ensaio de flexao, foi preparado um corpo-de-prova com pequenas
dimensdes de cada mistura para analise no Microscopio Eletrénico de Varredura
(MEV). O equipamento utilizado foi um MEV modelo EVO MA10 marca Zeis,

localizado no laboratério de Microscopia da Unipampa, Campus Alegrete, conforme
Figura 30.

Figura 30: Microscépio eletrénico de varredura (MEV)

Fonte: Préprio autor
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3.3.2.3 Tenacidade

A area sob a curva de um grafico carga versus deformacédo pode ser usada
para determinar a energia mecanica necessaria para levar um determinado material a
ruptura, para isso basta integrar a curva que define o material, da origem até a ruptura.
Além da tenacidade a compressao, também foi estimado a tenacidade a tracdo na
flex@o. Os deslocamentos definidos para o calculo de tenacidade foram os seguintes:
e Ensaios de compressao: deslocamento de pico, 2mm e 3mm.
e Ensaio de tracdo na flexdo: deslocamento de pico, 0,5mm, 1,5mm, 2mm.

A tenacidade a compresséao e a tracdo na flexdo foram obtidas pela Equacéo

(7).
T = — ..(7)

Onde:

T — tenacidade (KJ/m2);

A — area sob a curva;

b — largura da secao transversal da amostra;

h — altura da secéo transversal da amostra.

Para melhor interpretacédo do calculo de tenacidade foi criado as Figura 32 e 33

com distincdo dos deslocamentos entre as cores para ambos os calculos.
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Figura 31: Disting&o entre os deslocamentos utilizados para o célculo de tenacidade

a compressao
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Fonte: Préprio autor

Figura 32: Distingéo entre os deslocamentos utilizados para o calculo de tenacidade

a tracao na flexdo
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Fonte: Préprio autor
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3.3.2.4 Choque Térmico

Para este ensaio, empregou-se o mesmo forno que se utilizou para a queima
dos corpos-de-prova. Este experimento foi realizado segundo a norma NBR 13202
(ABNT, 1997).

O ensaio procedeu-se da seguinte forma, submeteram-se as amostras no forno
pré-aquecido a temperatura de 1200°C, de modo que o corpo-de-prova permanecesse
a essa temperatura pelo periodo de 10 minutos. Apds esse tempo, retiraram-se as
amostras do interior do forno e imediatamente foram lancadas dentro de um
reservatdrio com agua corrente, onde permaneceram por mais 5 minutos. Apés, foram
removidos e, depois de 5 minutos na temperatura ambiente, foi repetido o ciclo,

conforme a Figura 31.

Figura 33: Ensaio de Resisténcia ao choque térmico

A resisténcia ao choque térmico é representada pela Equagéo 8.

A
r.c.t = 3 ...(8)

Onde:
r.c.t — resisténcia ao choque térmico;
A — numero de ciclos que surgiu a primeira trinca;

B — nimero de ciclos que ocorreu a ruptura total da amostra.
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4 RESULTADOS E DISCUSOES

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos nesta
pesquisa para as diferentes misturas utilizadas. Todos os ensaios foram realizados
em trés corpos de prova.

4.1 Densidade de Massa Aparente, Porosidade Aparente, Absorcdo de Agua e
Retracao Linear

Para caracterizar e analisar fisicamente os efeitos da inser¢éo da silica da cinza
da casca do arroz e as fibras de aco nos materiais ceramicos refratarios, foram
seguidas as metodologias descritas na NBR 6220/2011. Seguindo estas
metodologias, foi feita a determinacéo da Densidade de Massa Aparente, Porosidade
Aparente e Absorcdo de Agua. Para determinar a Retragdo Linear utilizou-se a
Equacéao 4.

Os valores médios e os respectivos desvios padrbes dos resultados dos

ensaios descritos estao apresentados na Tabela 10.

Tabela 10: Resultados de densidade de massa aparente, porosidade aparente,
absorcao de agua e retracdo linear de queima

Densidade de Porosidade Absorgédo de
Amostras massa aparente aparente agua Retracao linear
(9/cm3) (%) (%) (%)
CR10 2,36 + 0,01 10,12+ 0,31 4,50+ 0,14 10,43+ 0,21
CR20 2,31+0,01 8,59 + 0,61 3,78+0,33 10,57 + 0,26
CR30 2,25+ 0,01 8,42 + 0,46 3,71+0,11 11,27 £ 0,20

Fonte: Préprio autor
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Figura 34: Grafico com valores médios da densidade de massa aparente
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Fonte: Préprio autor

Através da Tabela 10 e da Figura 34, pode-se notar que houve uma reducao
pouco representativa da densidade de massa aparente do material com o acréscimo
da silica. Isso justifica-se porque a densidade aparente € a relacdo entre a massa da
amostra pelo seu volume, e a massa especifica da silica (2,03 g/cm3) € menor que a
massa especifica da argila refrataria (2,73 g/cm3).

A Tabela 10 fornece os valores médios da porosidade aparente e de absor¢éo
de agua para as diferentes misturas, e para melhor visualizar e comparar os resultados

foi plotado o grafico da Figura 35.
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Figura 35: Gréfico com os resultados médios da porosidade aparente e absorcao de
agua
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Fonte: Préprio autor

Nota-se nos resultados médios dos ensaios de p.a e a.a que o aumento do teor
de silica ocasionou uma reducao de aproximadamente 20%, tanto para a porosidade
guanto para a absorcdo de agua das amostras CR30 ao se compararem com as
amostras CR10. Este fato pode ter sido estimulado pelo melhor empacotamento da
estrutura.

Segundo Amoros et al. (1991), a ma prensagem ocasiona poros grandes com
morfologia irregular. Sendo assim, sugere-se que a pressao de compactacéao nao foi
suficiente para proporcionar um bom empacotamento.

De acordo com Albero (2000a), a ma compactacdo pode ocasionar uma
deformacédo elastica das particulas, sendo a responsavel pela expansdao do material
na fase de extracdo. Pressupde-se que esse efeito aumentou os valores de a.a e p.a.
Os valores de porosidade e absorcdo de agua encontrados sdo maiores que 0S
resultados encontrados por Sobrosa (2014).

A Tabela 10 e a Figura 36 mostram os resultados médios obtidos no ensaio de
retragdo linear apds a queima dos CP’s das composi¢cdes ceramicas investigadas, em
funcdo da mistura.
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Figura 36: Grafico com os resultados médios da retracao linear apds a queima
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Fonte: Préprio autor

De acordo com a Figura 36 e a Tabela 10, nota-se que, conforme foi acrescido
o teor de silica, houve uma ampliacdo nos valores de retracéo linear pds queima dos
CP’s.

Isso justifica-se porque no periodo de aquecimento no processo de queima, o
interior da peca da inicio a formacdo de fases liquidas em consequéncia da fusdo
parcial dos elementos menos refratarios presentes na massa (PRAXEDES, 2013). A
fase liquida provoca a aproximacéao das particulas e consequentemente a retracao.

De acordo com Sobrosa (2014), a temperatura de fusdo diminui com o aumento
do teor de silica. Sendo assim, maiores teores de silica podem comprometer a
utilizacdo do material como refratario.

Sobrosa (2014) chegou ao resultado de retragéo linear aproximado de 13,7%
para as misturas com silica, enquanto que o presente trabalho apresentou retracao
entre 10,43% e 11,27%. Isso ocorre devido aos processos de conformacédo serem
diferentes, o primeiro por extrusao (35% de umidade) e o segundo por prensagem
(12% de umidade).
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4.2 Resisténcia a compressao

Os resultados de resisténcia a compressao das amostras séo indicados a
seguir. A Tabela 11 e a Figura 37 mostram as resisténcias a compressao médias
obtidas para os CP’s com diferentes porcentagens de silica e fibras.

O ensaio de compresséo foi realizado em uma prensa EMIC em 3 CP’s para

cada mistura.

Tabela 11: Resultados médios de resisténcia a compressao

Resisténcia a o Coeficiente
Coeficiente de  Deslocamento _
Amostras Compressao _ _ de variagao
variacao (%) de pico (mm)
(MPa) (%)
CR10 183,35 6,73 1,278 4,06
CR20 210,05 4,53 1,377 3,27
CR30 138,21 3,89 1,105 1,71

Fonte: Préprio autor

Figura 37: Variacdo da resisténcia a compressédo em funcéo das misturas
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Fonte: Préprio autor

Através dos resultados obtidos, verificou-se que a substituicdo da silica e das
fibras na argila proporcionou um ganho de resisténcia para a mistura CR20 em relagéo
as demais combinacdes. A mistura CR10 apresentou uma queda de 14,56% de
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resisténcia em relacdo a CR20, enquanto a CR30 obteve uma reducéo de 51,97%. A
mistura CR20 apresentou o melhor desempenho entre as misturas.

Esse fato pode ser explicado ja que se esta substituindo um material (argila)
com 27,52% de alumina por um outro material (silica) de baixo teor (Tabela 6 e 7).
Esta substituicdo prejudica a formacao da proporcao estequiométrica da fase mulita,
correspondente a 71,8% de Alz03 e 28,2% de SiO2 (em peso). Essa estrutura €
bastante requerida em materiais ceramicos refratarios devido as suas excelentes
propriedades, como, elevada refratariedade, alto médulo de ruptura, boa resisténcia
ao choque térmico, a erosdo e ao ataque quimico (MAGLIANO E PANDOLFELLI,
2010).

A Figura 38 mostra as curvas tipicas de forca versus deslocamento para as
diferentes misturas, caracterizando o ensaio de compressao. Os deslocamentos foram

medidos através do curso do travessdo da maquina.

Figura 38: Curvas tipicas de forca x deslocamento obtidas do ensaio de compressao
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Fonte: Préprio autor

Na Figura 38, observa-se que todas as misturas exibiram um comportamento
quase fragil. As amostras CR20 apresentaram resisténcias a compressao maiores,
entretanto a ruptura ocorreu de forma mais fragil que as demais.

As tensBes maximas de compressao encontradas no presente trabalho foram

maiores que os resultados encontrados por Sobrosa (2014), entende-se que o0 ganho
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de resisténcia deve-se a insercao de fibras de aco, que atuam como uma ponte de
transferéncia de tensdes pelas fissuras.

A amostra CR10 chegou a uma tenséo de compressao intermediaria, maior que
a tensdo de CR30 e menor que a tensdo de CR20, mas apresentou um ganho quanto
a tenacidade, isto €, houve um maior consumo de energia apos a fissuracdo do
material.

A Figura 39 mostra as fotos dos corpos de prova rompidos.

Figura 39: Corpos de prova rompidos
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Fonte: Préprio autor

4.3 Resisténcia mecanica a tracao na flexdo a trés pontos

Os valores médios e os respectivos coeficientes de variacdo dos resultados do
ensaio de resisténcia a flexdo das composicbes ceramicas investigadas, em funcao
da substituicdo de silica, estdo apresentadas na Tabela 12.

O ensaio de resisténcia a flexdo a trés pontos foi realizado em trés corpos de

prova para cada mistura.

Tabela 12: Resultados médios de resisténcia a flexado a trés pontos

Coeficiente
Resisténcia a Coeficiente de Deslocamento
Amostras _ ) de variagao
Flexdo (MPa) variacao (%) de pico (mm)
(%)
CR10 24,83 3,172 0,314 4,08
CR20 27,99 3,286 0,403 14,98
CR30 21,46 2,126 0,340 3,20

Fonte: Préprio autor
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Figura 40: Variacdo da resisténcia a flexdo em relacdo das misturas
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Observa-se gue as variacdes ocorridas no comportamento quanto a resisténcia
a tracdo na flexdo se mostram similares aquelas observadas nos resultados de
resisténcia a compresséao (Figura 40). Isto €, as amostras CR10 e CR20 continuaram
com melhores desempenhos que as misturas CR30. Tal comportamento sugere que
o teor de 20% de silica juntamente com 1% de fibras de aco confere melhor
distribuicdo de tensdes na matriz ceramica refrataria.

Os CP’s com misturas CR10 apresentaram reducdo de 12,72% na tensao
média a flexdo em relagdo as amostras CR20, enquanto a mistura CR30 reduziu
30,42% na resisténcia a tracdo na flexdo também em relagédo a CR20.

Conforme Yoshimura (2005), o maior empacotamento nos materiais ceramicos
refratarios proporciona ganho em resisténcia mecanica, pois quanto maior o
empacotamento, menor é a porosidade e a densidade. Entretanto, n&o foi o ocorrido
nesta pesquisa. Sobrosa (2014) realizou uma simulacdo de empacotamento atraves
do software MEC COPPE 1.0 e concluiu que o teor de substituicdo para a
compacidade maxima € de aproximadamente 65% de silica e 35% de argila.

Tal comportamento sugere que o teor de 20% de silica confere maior
resisténcia mecanica entre as misturas investigadas, levando a considerar que valores
mais elevados (como 30%) ocorre a saturacdo de silica. Interpreta-se que quanto

maior é a proporc¢ao de silica a partir de 20%, menor € o médulo de ruptura do material.
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Menezes (2007) afirma que composi¢cdes com excesso de silica em relacdo a
estequiometria da mulita (3AI2032Si02) forma a fase cristalina cristobalita, que
desenvolve-se pela cristalizacéo da silica livre. Magliano e Pandolfeli (2010) explicam
gue em baixas temperaturas a formacdo da mulita ocorre de forma reduzida, sendo
predominante a formagéao de cristobalita.

A Figura 41 mostra as curvas tipicas de forca versus deslocamento para as
diferentes misturas, caracterizando o ensaio de flexdo. Os deslocamentos foram

medidos através do curso do travessao da maquina.

Figura 41: Curvas tipicas de forca x deslocamento obtidas do ensaio de flexao
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Fonte: Préprio autor

Observa-se que as curvas de flexao para todos os casos ocorreram de forma
quase fragil, pois, apds a ruptura parcial, os CP’s tiveram uma sobrevida devido a
pequenas pontes de ligacao das fibras de aco.

Percebe-se também que a amostra CR20 obteve a maior carga de ruptura e
também o maior deslocamento.

Constatou-se que as curvas de sobrevida pos-ruptura parcial das amostras
estédo diretamente relacionadas com a quantidade de fibras de aco presentes na se¢éo
transversal de ruptura. Para realizar essa correlacéo, foi contado o nimero de fibras
na secao transversal apos o fim de cada ensaio. Neste caso, cada curva plotada na

Figura 41 corresponde a uma curva tipica de cada mistura. A amostra CR10 contém
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21 fibras de aco na secéo transversal e pico pos-ruptura de aproximadamente 140 N,
a amostra CR20 contém 32 fibras de aco na secéo transversal e pico pos-ruptura de
aproximadamente 240 N e a amostra CR30 contém 16 fibras de aco na secéo
transversal e pico pOs-ruptura de aproximadamente 120 N. Entende-se que quanto
mais fibras de aco na secao transversal, maior € o pico pés-ruptura.

A Figura 42 mostra a foto dos corpos de prova rompidos.

Figura 42: Corpos de prova rompidos

Fonte: Préprio autor

4.3.1 Andlise microestrutural da superficie de fratura (MEV)

Fez-se a andlise da superficie de fratura com o objetivo de averiguar a
superficie formada e qualquer diferenca expressiva entre as diferentes formulagdes
adotadas. Seguem as Figuras 43 a 51 obtidas da superficie de fratura dos corpos-de-

prova.



Figura 43: Microscopia por MEV da mistura CR10 com magnificacdo de 100x
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Figura 44: Microscopia por MEV da mistura CR10 com magnificacdo de 300x
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Figura 45: Microscopia por MEV da mistura CR10 com magnificacdo de 500x
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Figura 46: Microscopia por MEV da mistura CR20 com magnificacdo de 100x
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Figura 47: Microscopia por MEV da mistura CR20 com magnificacdo de 300x
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Figura 48: Microscopia por MEV da mistura CR20 com magnificacdo de 500x
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Figura 49: Microscopia por MEV da mistura CR30 com magnificacdo de 100x

200 ym* EHT = 30.00 kV Mag= 100X
I I WD = 19.0 mm Signal A = SE4

Fonte: Préprio autor

Figura 50: Microscopia por MEV da mistura CR30 com magnificagdo de 300x

uiipampa

L TR —

1 WD = 19.0 mm Signal A = SE1

Fonte: Préprio autor
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Figura 51: Microscopia por MEV da mistura CR30 com magnificacdo de 500x

| 20 um*® EHT = 30.00 kV Mag= 500 X
|| WD = 19.0 mm Signal A = SE1 L a

D LT r—

|

Fonte: Préprio autor

Através das imagens, nota-se que com o aumento do teor de silica as
superficies apresentaram menos poros € menor textura. Em relacdo a porosidade,
nota-se que o resultado do ensaio de porosidade veio ao encontro do analisado no
MEYV, ou seja, com o0 aumento da silica houve a reducéo da porosidade. Supde-se que
isso ocorreu pelo melhor empacotamento da mistura.

As Figuras 49, 50 e 51 mostram a formac&o de uma massa densa, proveniente
da fusdo dos materiais, e com forte ligacdo entre as particulas, proprio de uma
estrutura vitrea. As Figuras 43, 44, 45, 46, 47, e 48 mostraram maior quantia de
particulas ndo fundidas, isto indica que o material tem uma reserva para uma
ampliacdo de temperatura, ressaltando a melhor carateristica dessas misturas como
refratario.

Os poros das micrografias podem ser oriundos do processo de manufatura dos
CP’s, que ao ser prensado umido acabam comprimindo gases no seu interior e estes
expandem de volume durante o processo de sinterizagdo. Os poros também podem
ser gerados devido a formacao de gases provenientes das rea¢fes quimicas durante

a queima.
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Nas micrografias, observa-se que existe porosidade na interface fibra-matriz.
Segundo Hablitzel et al. (2011), os poros préximos das fibras aumentam a energia
necessaria para que o material se frature. Davis et al. (1993) comenta que a
propagacdo das trincas inicia-se na superficie do material e é defletida ao se
aproximar das fibras através da interface porosa. Interpreta-se que as fibras

aumentam a energia necessaria para a propagacao das fissuras.

4.4 Tenacidade

Sado apresentados na Tabela 13 e 14 os resultados médios de tenacidade,
adquiridos no ensaio de compressao e flexdo, referentes a diversos valores de
deslocamento:

e Ensaio de compressao: deslocamento de pico, 2 e 3 mm;

e Ensaio de flexdo: deslocamento de pico; 0,5; 1,5 e 2 mm.

Tabela 13: Resultados médios da tenacidade a compressao

Tenacidade (kJ/m?)

Misturas Picos (mm) Deslocamento (mm)
1,277 1,377 1,102 2 3
CR10 12844 - - 183,41 218,74
CR20 - 153,26 - 188,60 215,72
CR30 - - 81,74 132,89 159,48

Fonte: Préprio autor

Na Tabela 13 nota-se que a tenacidade para o deslocamento de 3 mm das
misturas CR10 e CR20 sdo praticamente os mesmos valores, sendo o valor de
tenacidade da mistura com 10% de silica aproximadamente 1,4% maior que a
tenacidade da mistura com 20% de silica.

No entanto a mistura CR20 apresentou maior tenacidade para o deslocamento
de pico e 2 mm. A tenacidade de pico variou de 81,74 kJ/m2 na mistura CR30 para
153,26 kJ/m2 na mistura CR20, incorporando um aumento de 87,48% na tenacidade

a compressao no material com 20% de silica.
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Tabela 14: Resultados médios de tenacidade a flexao

Tenacidade (kJ/m?)

Misturas Picos (mm) Deslocamento (mm)
0,314 0,403 0,340 0,5 15 2
CR10 0,44 - - 0,49 0,66 0,71
CR20 - 0,68 - 0,71 0,90 0,93
CR30 - - 0,40 0,43 0,60 0,63

Fonte: Préprio autor

Na Tabela 14 nota-se que a tenacidade a flexdo variou de 0,44 kJ/m2 na mistura
com 10% de silica para 0,68 kJ/m2 na amostra com 20% de silica, ocorrendo um
aumento de 54,54% na tenacidade do material. Para mistura com 30% de
substituicdo, houve uma reducdo de 70%, comparando-se a mistura com 20% de

silica.

4.5 Resisténcia ao choque térmico

A partir dos resultados do ensaio de choque térmico, foi construida a Tabela
15, que relaciona a quantidade de ciclos de choque térmico suportados pelos CP’s de
cada material. Para cada mistura, foi anotado o ciclo em que o corpo-de-prova

apresentou a primeira trinca (visivel a olho nu) e o ciclo em que este veio a se romper.

Tabela 15: Resultado do ensaio de choque térmico

_ N° de ciclos em
N° de ciclos em
gue ocorreu a

Misturas gue surgiu a 1° r.c.t
. ruptura total do
trinca
CP
CR10 0,0968
CP 39 1 10
CP40 1 9
CP41 1 12
CR20 0,1034
CP40 1 12

CP41 1 8
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CP42 1 9

CR30 0,2000
CP25 1 4

CP35 1

CP36 1 6

Fonte: Préprio autor

Apo6s o primeiro ciclo de choque térmico das trés amostras, foi constatado o
aparecimento das primeiras trincas, este comportamento ja era esperado, pois Poirier
et al. (2009) relata em sua pesquisa que o primeiro dano no material € ocasionado
pelo primeiro ciclo de choque térmico.

Através da Tabela 15, observa-se que o resultado dos ensaios realizados com
as amostras contendo 10% de silica apresentaram melhor desempenho frente ao
choque térmico e as amostras com 30% de silica uma ruptura mais brusca logo nos
primeiros ciclos. Conforme foi aumentando o teor de silica, o intervalo de ciclos entre
a primeira trinca e a ruptura do material foi diminuindo, ou seja, a adi¢cao de silica é
inversamente proporcional a resisténcia ao choque térmico, devido, provavelmente a
menor formacao de mulita.

Nas amostras com 20% de silica, houve queda em torno de 6,81% em relacdo
a amostra CR10. Nas amostras com 30% de substituicdo de silica, a queda da
resisténcia ao choque térmico foi em torno de 106,61% também em relacdo a CR10.

A Figura 52 mostra as fissuras obtidas nas amostras ap0s a ruptura, optou-se
por mostrar as fotos dos CP’s de cada mistura que aguentaram mais ciclos de choque
térmico, para manter uma conformidade na comparacao. Mistura CR10 com 12 ciclos,

CR20 com 12 ciclos e a CR30 com 6 ciclos.



91

Figura 52: Fissuras nos CP's para cada mistura, (a) mistura CR10, (b) mistura CR20
e (c) mistura CR30

Fonte: Préprio autor

Observa-se na Figura 52 que os CP’s da mistura com 30% de substituicdo de
argila por silica rompem de forma mais brusca e ndo apresentam muitas trincas, se
comparado com as demais misturas. Isto representa maior fragilidade e menor
resisténcia ao choque térmico para esta mistura.

Na Figura 52, também observa-se que a quantidade de fissuras presentes na
mistura CR10 é praticamente a mesma quantidade das fissuras presentes na mistura
CR20. O fato importante a se analisar sobre este aspecto é a maior abertura das
trincas presentes na mistura CR20, constatando que o material com 20% de silica
apresenta menor resisténcia ao choque térmico. Acredita-se que o material ndo se
rompeu anteriormente pela a¢do das fibras.

Isto justifica-se porgue na pesquisa de Sobrosa (2014) os resultados da
composicdo de 20% romperam mais bruscamente, sem apresentar fissuras prévias.
Assim, fica comprovado que as fibras aumentam a resisténcia ao choque térmico.



92

Outro aspecto importante a salientar é a forma que as fibras se romperam, a
Figura 53 mostra que as fibras se rompem rentes a sec¢éo transversal da fratura.

Sugere-se que isto acontece pela acdo do calor, pois no momento em que se
abrem as fissuras, as fibras entram em contato direto com o calor e depois colapsam

com os ciclos de choque térmico.

Figura 53: Sec¢é&o de ruptura dos CP's ensaiados por choque térmico

Fonte: Préprio autor
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5 CONCLUSOES

Os resultados mostraram ser perfeitamente possivel a fabricagcdo por
prensagem dos materiais ceramicos refratérios, haja vista que este método,
juntamente com a inser¢do de fibras, melhoraram as propriedades mecanicas e
térmicas dos materiais estudados, quando comparados diretamente com o0s
resultados de Sobrosa (2014).

Como principais resultados, ficou comprovado que:

1 — Foi utilizada uma elevada temperatura de sinterizacao, supondo-se que a
porosidade chegaria a um valor proximo a zero, porém, nao foi o resultado verificado
no ensaio de porosidade. Entende-se que a utilizacdo de maior pressdo de
compactacao pode diminuir os valores de porosidade e consequentemente os valores
de absorcao de agua.

2 — Constatou-se que o acréscimo do teor de substituicdo da argila refrataria
por silica aumenta a retracao linear dos CP’s. Isso pode comprometer a viabilidade do
material.

3 — As adicdes de fibras de aco em teor de 1% em volume atribuiram maior
ductilidade ao material, levando-se em conta que materiais ceramicos refratarios
apresentam curvas tipicamente frageis.

4 — Observa-se que misturas com 10% e 20% de silica obtiveram um melhor
desempenho mecéanico que a mistura com 30% de silica. Sugere-se que o resultado
inferior das amostras CR30 sejam provocados pela caréncia de alumina para o
desenvolvimento da fase cristalina mulita.

5 — Para a mistura com 20% de substituicdo, encontrou-se maior tenacidade a
compresséao e flexao.

6 — Os materiais ceramicos produzidos apresentam melhores propriedades
mecanicas do que as encontradas por Sobrosa (2014), que utilizou os seguintes
teores de silica, 5%, 10% e 20%, sem adi¢éo de fibras de aco.

7 — Empiricamente, pode-se constatar que as substituicées de silica da casca
do arroz em combinacdo com as fibras de a¢co podem ser utilizadas como componente
para producéo de ceramica refrataria.

8 — Para substituicdes maiores que 30% de silica na argila refrataria pode

comprometer a utilizacdo do material como refratario.
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9 — Fica reconhecido que dentre os refratarios obtidos, os que alcancaram
melhor desempenho mecanico foram os das amostras CR20. No entanto, esta
pesquisa avalia o material para aplicacoes refratarias e, com isto, levam-se em conta
os resultados obtidos com o ensaio de choque térmico. Neste quesito, a mistura que
obteve melhor desempenho foi a CR10.

10 — Pode-se concluir que a insergéo de fibras de ago auxiliou para o melhor
desempenho ao choque térmico.

11 — As misturas com substituicdo de 10% e 20% de silica apresentaram
valores de resisténcia ao choque térmico bastante préximos, entretanto, a mistura
CR20 apresentou melhores desempenhos quanto a resisténcia mecanica, por esse
motivo, a mistura CR20 é considerada como sendo a de melhores propriedades
mecanicas e termomecanicas.

12 — Por fim, constata-se a viabilidade da aplicacdo da silica produzida pela
empresa Pilleco Nobre para a producéo de materiais ceramicos refratarios.

5.1 Sugestdes para trabalhos futuros

Para trabalhos futuros sugere-se:

v Estudar a adicdo de silica em outros tipos de argila, preferencialmente
em argilas com maior teor de alumina;

v Testar outros parametros de processo, como, pressao de compactagao
da prensagem, temperatura e tempo de queima, tendo como objetivo a reducao de
custo de producéo;

v Avaliar o potencial de utilizacdo de outros residuos em substituicdo da
argila natural agregando desta forma, maior valor a pesquisa;

v Utilizar maior teor de fibras de aco na mistura para producdo de
ceramicas refratarias, tendo como objetivo 0 aumento da ductilidade do material.

v Realizar ensaios como, condutividade térmica e dilatacdo térmica para
avaliar com maior amplitude o emprego do material como refratario.

v Estudar as propriedades mecanicas sob temperaturas.
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Neste apéndice estéo os graficos da curva de compactacao para cada mistura.

Figura 54: Curva de compactacao 10% em volume de silica

1,470 q - 1,470
o ] .
E 14651 [ 1,465
S~ ] [
2 ] _
@ 1,460 L 1,460
O 1 I
(O] 1 [
0 ] /\ [
9 1,455 L 1,455
C 1 L
(O] L L
. 4 L
g 1,450 - 1,450
© 1 L
© g L
O 1445 o - 1,445
K] ] [
(O] ] L
Q1,440 - 1,440
3 . \. r
© ] , [
@ 1436 L——— —— —— — L 1,435
o 24 26 28 30 32
Umidade (%)
Fonte: Préprio autor
Figura 55:Curva de compactacéao 20% em volume de silica
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Figura 56: Curva de compactacao 30% em volume de silica
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APENDICE Il - CURVAS FORCA VERSUS DESLOCAMENTO DO ENSAIO DE

Figura 57: Graficos obtidos do ensaio de compressédo para mistura CR10
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Figura 58: Gréficos obtidos do ensaio de compressao para mistura CR20
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Figura 59:Graficos obtidos do ensaio de compresséao para mistura CR30

180000 -
160000 -
140000
120000
100000

80000 4

Carga (N)

60000 4
40000 4

20000

0 ]

—&— CP02
—e— CP03
—&— CP08

0,0

0,5

1,0

S —
1,5 2,0 2,5
Deslocamento (mm)

3,0

3,5

Fonte: Préprio autor

107



108

APENDICE IIl - CURVAS FORCA VERSUS DESLOCAMENTO DO ENSAIO DE
FLEXAO

Figura 60: Graficos obtidos do ensaio de flexdo para mistura CR10
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Figura 61: Gréficos obtidos do ensaio de flexdo para mistura CR20
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Figura 62: Graficos obtidos do ensaio de flexdo para mistura CR30
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APENDICE IV — DESENHOS DA MATRIZ DE ACO, UTILIZADA PARA A

Figura 63: Chapa base
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Figura 64: Matriz FEmea
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Figura 65: Matriz macho
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Figura 66: Chapa ressalto
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Figura 67: Matriz com todos componentes

CHAPA
RESSALTO

MATRIZ MACHO

GUIAS

MATRIZ FEMEA

CHAPA BASE

Fonte: Préprio autor



113

ANEXO | - CARACTERISTICAS DAS FIBRAS DE ACO

Figura 68: Descrigéo fornecida pela fabricante
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