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RESUMO

As industrias tém buscado implementar a fabricacdo com residuo zero no seu ciclo de producéo.
Neste sentido, as industrias cerealistas de arroz utilizam a casca derivada do beneficiamento do
grdo como fonte de energia térmica para geracdo de energia elétrica, resultando na cinza da
casca de arroz (CCA). Quando a queima ocorre em temperaturas controladas, a CCA é amorfa
e possui elevado teor de silica, com diversas possibilidades de aplicagdes como polimeros,
ceramicos e cimento portland. As estacdes de tratamento de agua geram lodo ETA com alto
teor de Oxido de aluminio como residuo, sendo uma fonte de aluminio de baixo custo. A
presente pesquisa tem como objetivo reduzir a quantidade de residuos destinados ao descarte
incorreto e reutiliza-los na criacdo de um revestimento cerdmico que alcance as propriedades
fisicas, mecanicas e termomecanicas especificadas em norma ABNT, e igual ou superior as
comerciais. O estudo foi conduzido em trés etapas, sendo a etapa 1: analise das composicdes
entre 50 e 100% de residuos; etapa 2: estudo do material na faixa de 20 a 60% de residuos e
etapa 3: estudo da influéncia do tempo de queima. A fabricagao dos corpos de provas ceramicos
consistiu na substituicdo parcial da argila caulim por lodo ETA (10 a 30%) e CCA (10 a 30%).
As ceramicas foram sinterizadas a 1300°C por 0,5 h (etapa 1 e 2) e 4 h (etapa 3). As
propriedades fisicas foram avaliadas por meio dos ensaios de absorcdo de &gua, porosidade
aparente, densidade relativa aparente e densidade aparente; as propriedades quimicas foram
investigadas por meio da resisténcia ao manchamento; as propriedades mecanicas por meio dos
ensaios de resisténcia a flexdo em trés pontos (RF3P) e quatro pontos (RF4P) e as propriedades
termomecanicas por meio da resisténcia ao choque térmico. Verificou-se que a porosidade
exerce influéncia significativa sobre o desempenho dos materiais, afetando tanto a resisténcia
ao choque térmico quanto a resisténcia a flexdo, sendo esta inversamente proporcional a
porosidade aparente. As fases formadas durante a sinterizacdo também apresentaram papel
relevante nas propriedades mecanicas e termomecanicas, destacando-se o aumento de
aproximadamente 50% na resisténcia a flexdo da amostra 100AC sinterizada por 4h, associado
a reducdo nos picos de cristobalita, enquanto a amostra 30CCA30LETA apresentou
comportamento oposto devido a transformacéo polimorfica dessa fase. Além disso, observou-
se que o ensaio RF3P apresentou valores cerca de 40% superiores aos obtidos no ensaio RF4P,
resultado atribuido a distribuicdo do momento fletor, mais concentrado no primeiro caso. Esses
resultados evidenciam que o controle da composic¢do, da porosidade aparente e das fases
formadas durante a sinterizacdo € determinante para o desempenho dos revestimentos
ceramicos produzidos com residuos.

Palavras-Chave: Economia Circular. Cinza da Casca de Arroz. Lodo de Estagdo de Tratamento

de Agua. Revestimento Ceramico Sustentavel. Propriedades mecanicas.



ABSTRACT

Industries have been seeking to implement zero-waste manufacturing in their production cycle.
In this sense, rice processing industries use the husk derived from grain processing as a source
of thermal energy for electricity generation, resulting in rice husk ash (RHA). When combustion
occurs at controlled temperatures, the RHA is amorphous and has a high silica content, with
various possibilities for applications in polymers, ceramics, and Portland cement. Water
treatment plants generate water treatment sludge (WTS) as waste, which has a high aluminum
oxide content, making it a low-cost source of aluminum. This research aims to reduce the
amount of waste destined for improper disposal and reuse it in the creation of a ceramic coating
that meets the physical, mechanical, and thermomechanical properties specified in ABNT
standards and is equal to or superior to commercial products. The study was conducted in three
stages: stage 1: analysis of compositions between 50 and 100% waste; stage 2: study of the
material in the range of 20 to 60% waste; and stage 3: study of the influence of firing time. The
manufacturing of the ceramic test specimens consisted of the partial replacement of kaolin clay
with WTS (10 to 30%) and RHA (10 to 30%). The ceramics were sintered at 1300°C for 0.5 h
(stages 1 and 2) and 4 h (stage 3). Physical properties were evaluated through water absorption,
apparent porosity, apparent relative density, and apparent density tests. Chemical properties
were investigated through stain resistance. Mechanical properties were evaluated through three-
point (3PFS) and four-point (4PFS) flexural strength tests, and thermomechanical properties
through thermal shock resistance. It was found that porosity significantly influences the
performance of the materials, affecting both thermal shock resistance and flexural strength, the
latter being inversely proportional to apparent porosity. The phases formed during sintering
also played a relevant role in the mechanical and thermomechanical properties, highlighting the
approximately 50% increase in flexural strength of the 100AC sample sintered for 4 hours,
associated with a reduction in cristobalite peaks, while the 30CCA30LETA sample showed
opposite behavior due to the polymorphic transformation of this phase. Furthermore, it was
observed that the 3PFS test showed values approximately 40% higher than those obtained in
the 4PFS test, a result attributed to the distribution of the bending moment, which is more
concentrated in the first case. These results demonstrate that controlling the composition,
apparent porosity, and phases formed during sintering is crucial for the performance of ceramic
coatings produced with waste materials.

Keywords: Circular Economy. Rice Husk Ash. Water Treatment Plant Sludge. Sustainable

Ceramic Coating. Thermomechanical Properties.
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1 INTRODUCAO

As crises climaticas sdo agravadas pelo crescimento populacional, pelo aumento da
demanda por energia e materiais, e pela ampliacdo da geracdo de residuos (NATE, 2021).
Diversas empresas tém alcancado residuo zero em seu ciclo de producéo, a partir do conceito
de economia circular, que visa fechar ciclos de produtos e materiais operando dentro dos limites
de protecdo ambiental. Desta forma, se incentiva o desenvolvimento sustentavel, desvinculando
0 crescimento econémico das consequéncias negativas do esgotamento de recursos e da

degradacdo ambiental (Barboza et al., 2019; Morseletto, 2020).

O Rio Grande do Sul se destaca como o principal produtor de arroz do Brasil, sendo o
seu cultivo uma das maiores fontes econdmicas do estado. O beneficiamento do arroz gera
como residuo a casca de arroz (CA). Devido ao seu alto poder calorifico (16720 kJ/kg) o residuo
é amplamente utilizando em usinas termoelétricas como fonte de energia térmica para geracado
de energia elétrica. O dioxido de carbono produzido na queima retorna para o ciclo de carbono
da biosfera terrestre (LOPES et al., 2017; DELLA et al., 2005; NASCIMENTO et al., 2015).

O processo de queima da CA gera como subproduto a cinza da casca de arroz (CCA)
que, quando queimada em temperaturas controladas, apresenta alta porcentagem de silica
(>90%), tornando-a um residuo valioso para o0 uso em aplicacdes industriais, com grande
potencial para a reducao de custos. Diversos estudos tém sido realizados sobre a utilizacdo da
CCA, principalmente, na area da construcdo civil, como concreto, argamassas e ceramicos,
(SIDDIKA et al., 2021; ZAPARTE, 2020; KETOV, 2020), permitindo assim, o ciclo de
producéo do arroz com residuo zero. Na lavoura a palha serve de adubo e cobertura do solo, a

CA € queimada para a geracdo de energia e a CCA como fonte de silica.

As estacOes de tratamento de dgua (ETA) geram o lodo ETA, um subproduto rico em
oxido de aluminio, com alto potencial de reaproveitamento. Geralmente, € descartado sem
tratamento prévio, em cursos d’agua ou terrenos proximos as estacfes. Esta conduta causa

prejuizos econdmicos e ambientais (FREITAS et al., 2010; MORSELLLI et al., 2022).

Para minimizar 0s impactos negativos, colaborar com a economia circular e o
desenvolvimento o sustentavel, utilizou-se a CCA como fonte de silica e o lodo ETA como
fonte de alumina em massas ceramicas a base de argila para fabricacdo de revestimentos
ceramicos. A proposta do trabalho consiste em investigar a utilizacdo dos residuos na fabricacéo

de revestimento cerdmicos e a influéncia nos efeitos técnicos, econémicos e ambientais.
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1.1 Objetivos

Neste topico sdo apresentados 0s objetivos gerais e especificos que nortearam a pesquisa.

1.1.1 Objetivo Geral

Desenvolver e avaliar revestimentos ceramicos com substituicdo parcial da argila
caulim por CCA e lodo ETA, em proporc@es iguais, visando valorizar esses residuos e reduzir

sua destinagdo inadequada.

1.1.2 Objetivos Especificos

e Utilizar a fracdo grauda de lodo ETA (>400um) na formulacdo de revestimentos
ceramicos;

e Avaliar as propriedades fisicas de absorcdo por agua, porosidade aparente, densidade
aparente e densidade relativa aparente;

e Determinar o modulo de resisténcia a flexdo em 4 pontos;

e Comparar o desempenho das amostras na resisténcia a flexdo em 3 e 4 pontos;

e Avaliar a propriedades termomecanicas por meio do ensaio de resisténcia ao choque
térmico;

e Avaliar as propriedades quimicas mediante ensaio de resisténcia ao manchamento;

e Avaliar a influéncia da variacdo de tempo (0,5h e 4h) nas propriedades fisicas,
mecanicas e termomecanicas de amostras sinterizadas a 1300°C;

e Definir os parametros 0timos de processo em termos de composi¢cdo quimica das

amostras.

1.2 Justificativa da Pesquisa

A conscientizagdo dos limites de espagco e de recursos naturais do planeta tem
despertado a preocupagdo com a manutencdo dos recursos as geracoes futuras. Desta forma, as
empresas passaram a buscar alternativas para seus residuos, inserindo-os na economia em vez
de descartd-los (JUNIOR; ROMANEL, 2013; IBF, 2025).

A Fronteira Oeste do Rio Grande do Sul é a maior produtora de arroz do estado, em
destaque, os municipios de Alegrete, Itaqui, Sdo Borja, Sdo Gabriel e Uruguaiana. A cidade de
Alegrete conta com a empresa Silica Verde do Arroz: SVA, produtora da silica amorfa, apos a
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queima da casca de arroz em termoelétrica. Este subproduto colabora para fabricacdo de
produtos com atributos ecologicamente corretos em consonancia com questdes mundiais de
preservacdo do meio ambiente. Sendo assim, utilizar residuos oriundos de termoelétricas da
propria cidade e colaborar com as industrias na destinagé&o correta dos residuos € um motivador
para a pesquisa (SVA, 2025).

O rio Ibirapuitd, que atravessa a cidade de Alegrete, possui uma extensao aproximada
de 259 km, dos quais cerca de 180 km estdo dentro dos limites municipio. O rio abastece
aproximadamente 40% da populacdo alegretense e, para o tratamento de &gua, gera-se o lodo
ETA, rico em éxido de aluminio. Geralmente, o residuo é descartado no proprio corpo hidrico,
prejudicando o meio ambiente, a fauna e a flora. Desse modo, para evitar a poluicdo ambiental,

este material foi selecionado para ser utilizado na pesquisa.

Buscando se conectar com o contexto regional e trazer solugbes para os desafios
encontrados, utilizou-se os residuos produzidos na propria cidade com intuito de minimizar 0s
impactos ambientais. A CCA foi usada como fonte de silica e lodo ETA como fonte de alumina

para fabricar revestimento ceramicos sustentaveis.

Estudos desenvolvidos por Azolim (2022), Cardoso (2022) e Cabral (2023) evidenciam
o0 potencial do uso de CCA e do lodo ETA, como substitutos da argila caulim (AC) na producéo
de cerdmicos refratarios. Os resultados obtidos nos ensaios fisicos, mecénicos e termomecanico
foram satisfatorios, comprovando a viabilidade técnica desses residuos como matérias-primas

alternativas.

O diferencial desta pesquisa é utilizar o lodo ETA com granulometria maior (>400um)
que a empregada por Azolim (2022), Cardoso (2022) e Cabral (2023), permitindo assim, o
aproveitamento pleno do residuo, e visando seu realce na pega cerdmica. Empregou-se a norma
de placas ceramicas (NBR 10545/2020), no intuito de atender as especifica¢Bes técnicas e obter

revestimento cerdmico sustentavel com potencial de serem fabricados a nivel industrial.

1.3 Estrutura da Dissertacdo

O presente trabalho esta organizado da seguinte maneira:

Capitulo 1 — Introducdo: apresenta a importancia do tema, objetivos e justificativa da

pesquisa.
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Capitulo 2 — Revisdo bibliografica: é apresentado os temas relevantes relacionados a
pesquisa, envolvendo a economia circular, etapas de tratamento da agua e geragédo do lodo

ETA, ciclo da producéo de arroz e revestimentos ceramicos.

Capitulo 3 — Materiais e métodos: apresenta o detalhamento de como a pesquisa foi
elaborada, desde as matérias-primas até a modo de fabricacédo e ensaios realizados.

Capitulo 4 — Resultados e discussdo: sdo apresentados e analisados os resultados obtidos a

partir dos ensaios realizados.
Capitulo 5 — Conclusdes.
Capitulo 6 — Sugestdes para trabalhos futuros.

O trabalho é finalizado com a apresentacdo das Referéncias Bibliograficas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, sdo apresentados os conceitos de literatura assim como, as principais
pesquisas na area. O objetivo é compreender a importancia da economia circular e da utilizagéo
de residuos para a fabricacdo de novos materiais, bem como, analisar o comportamento desses

materiais em ensaios fisicos, quimicos, térmicos e mecanicos.

2.1 Economia Circular

A presenca do modelo econémico linear (EL) de producgéo, baseado em extracéo,
transformacéo, consumo e descarte, esta associada a um problema ambiental devido ao elevado
descarte de residuos e, também, por desconsiderar que 0S recursos materiais e energéticos sdo
finitos (Jorgensen, S., Pedersen, L.J.T., 2018; Meneley, A., 2018).

Aos poucos esta sendo implementado na sociedade o conceito de economia circular
(EC), definida como um modelo econémico voltado para o uso eficiente de recursos por meio
da minimizacao de residuos, reducdo de recursos primarios e beneficios socioecondémicos. O
modelo busca estabelecer ciclos fechados de produtos e materiais, operando dentro dos limites
de protecdo ambiental, com foco no desenvolvimento sustentavel e desvinculando o
crescimento econdmico das consequéncias negativas do esgotamento de recursos e da
degradacdo ambiental (Morseletto, 2020).

Como um modelo econdmico inovador, a EC considera os residuos como matéria-prima
de outros processos, evitando o descarte incorreto e assim, quando ndo é possivel o
reaproveitamento dos residuos, propde recuperar o maximo de valor do que foi descartado, seja
relacionado ao produto, componente ou material que os compdem (CNI, 2024).

A eliminacéo de desperdicios traz beneficios quantificaveis, como a redugdo dos custos
diretos relacionado ao uso de matérias primas, além de diminuir a dependéncia de recursos,
contribuindo para a sustentabilidade e a otimizacdo de processos. Portanto, conceitos da
economia circular devem ser adotados, incentivando a inovagdo e préticas sustentaveis no

gerenciamento de residuos (Sariatli, 2017; Nguyen et al., 2022).

Neste sentido, existe uma crescente busca para reduzir as emissdes de carbono e adotar
fontes de energia renovavel, menos impactantes ao meio ambiente, como a solar, eélica e
biomassa. Esta Ultima, representa cerca de 8,55% da matriz energética brasileira e, atualmente,
o0 Brasil conta com aproximadamente 630 usinas que utilizam essa fonte, com uma capacidade
instalada de 16,7 GW. Diferentemente dos combustiveis fosseis, a biomassa se renova a curto
prazo (Saidur et. al., 2011; MME, 2023; Sayed et. al., 2021).
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2.2 Cinza da Casca de Arroz

O arroz € um alimento basico importante para, aproximadamente, metade da populacao
mundial. Segundo a Embrapa (2023) em 2022, a producao de arroz no Brasil foi de 10,7 milhdes
de toneladas, sendo o Rio Grande do Sul responsavel por cerca de 70% da producéo nacional.
A casca de arroz (CA) é um residuo agricola abundante e volumoso, que corresponde a cerca
de 20% do peso do gréo e, por ser gerado em grande quantidade, contribui para um dos maiores

problemas ambientais relacionados aos residuos (Lopes et al., 2017; Nascimento et al., 2015).

A CA é de dificil descarte por métodos convencionais, pois apresenta lenta degradacdo
e elevado teor de silica, 0 que a torna inadequada como ragdo para animais e um residuo
ambientalmente problematico quando destinada a aterros sanitarios. Em contrapartida, a
conversdo de CA em CCA, representa uma alternativa sustentavel de descarte e uma fonte

promissora de matéria-prima (Suomie et al., 2025).

O processo de queima da CA resulta na CCA, rica em silica e de coloragdo que varia de
cinzenta a preta, dependendo do teor de impurezas inorganicas e carbono presentes. O aumento
da temperatura de queima diminui a quantidade de carbono, resultando em uma coloragdo mais
clara (Della et al., 2005; Tashima et al., 2007).

A temperatura atingida durante a combustdo determina o aparecimento da silica em
estado amorfo ou cristalino, influenciando diretamente na sua morfologia presente na CCA.
Segundo Ferro et al. (2017), para obter silica amorfa com alta reatividade, a queima deve ser
realizada em condigdes controladas, em temperaturas entre 450 a 700°C. Quando queimada em
temperaturas entre 800 a 1000°C, produz a cinza cristalina. A Tabela 1, mostra as principais
composicdes quimicas (em porcentagem em massa) de diversas CCA encontradas na literatura

e suas respectivas composigoes.

De acordo com Kumar et al. (2012), a CCA ¢, geralmente, composta por 87 a 97% de
silica, sendo altamente porosa e leve. Devido a elevada presenca desse componente em sua
composicao, a CCA torna-se um residuo valioso para o uso em aplicacbes industriais, por
apresentar baixo custo de producéo e, dependendo de sua pureza, elevador valor. Além disso, a
ampla disponibilidade e o baixo preco da CA em paises produtores representam um beneficio
adicional para o aproveitamento desse material (TASHIMA et al., 2012; KUMAR et al., 2012).
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Tabela 1 — Composic¢do quimica da CCA encontrada na literatura.

Comp. Resultados dos autores (%6)

Quimica (1) (2) (3) (4) ) (6) () (1)
Sio, 91,89 9299 8341 8353 811 9277 8491 90,58

Al; 03 0,09 0,18 1,97 1,42 - - 1,1 0,03
Fe,03 0,06 0,43 . 0,86 0,07 0,05 2,3 0,11
P05 0,25 - - - - 0,7 - -
K,0 1,5 0,72 2,54 0,79 1,71 1,88 0,45 0,92
Ca0 0,52 1,03 - 1,79 0,59 0,67 2,3 0,25
MnO 0,25 - - - 0,36 0,38 0,05 0,03
MgO 0,33 0,35 - 0,36 1,02 - 0,97 0,23
NaO - - - 0,96 - - - -
SO; 0,06 0,1 - 0,45 - 0,09 0,27 0,03
Cl 0,01 - - - 0,08 0,27 0,15 0,02
PF 4,8 2,36 9,55 5,28 4,32 4,23 10,26 7,65

Fonte: (1) Ferro etal., 2007; (2) Pereira et al., 2015; (3) Bezerraetal., 2011; (4) Tashima et al., 2012; (5) Quevedo,
2020; (6) Azolim, 2022; (7) Kieling, 2020.

Segundo Ferro et al. (2007) a silica amorfa é um material de facil moagem e, quando
moida, torna-se altamente reagente. Suas principais propriedades séo a baixa condutividade
térmica e a elevada resisténcia ao choque térmico, a torna um componente desejavel na
formulacdo de produtos ceramicos, especialmente isolantes térmicos que serdo submetidos a

intensa ac¢ao do calor e variagdes bruscas de temperatura.

Pereira et al. (2015) utilizaram a CCA adicionada ao concreto nas porcentagens de 5%
e 10% em massa. Os resultados dos ensaios de resisténcia a compresséo axial e a tragdo por
compressdo diametral indicaram um aumento na resisténcia com adi¢cdo de CCA, demonstrando
seus beneficios para o desempenho do concreto. Os autores atribuiram esse resultado ao papel
fundamental da CCA como material pozolanico.

Bezerra et al. (2011) utilizaram a CCA em argamassas de assentamento. Foram
utilizados teores de 0%, 6%, 9%, 15%, 20% e 30% de CCA, como substituicdo parcial do
cimento. Foram realizados ensaios fisicos (densidade de massa e absorcdo de dgua) e mecanico
(resisténcia a compressdo simples). A CCA apresentou propriedades pozolanicas satisfatorias,
resultando em propriedades fisicas e mecanica superiores € 0s corpos de prova com sua
incorporacgéo apresentaram valores superiores aos de referéncia. Desse modo, o0 estudo apontou

que a utilizacdo da CCA é viavel tanto tecnicamente quanto ecologicamente.
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Tashima et al. (2012) estudaram a CCA obtida por combustdo ndo controlada,
investigando seu processo de producéo e seu potencial como material pozolanico. A atividade
foi determinada por meio de Analise Termogravimétria (TGA), a qual evidenciou a ocorréncia
da reacdo pozolanica. As propriedades mecanicas foram estudas em argamassas com
substituicdes parciais de cimento por CCA nas proporcdes de 5%, 10% e 15%. Os resultados
indicaram que a CCA apresenta elevada reatividade, demonstrando potencial para ser utilizada

como fonte alternativa da silica ativa.

Quevedo (2020) utilizou a CCA comercial oriunda do processo de queima controlada a
750°C. A autora estudou as propriedades mecanicas e termomecanicas de ceramicas refratarias
derivadas da CCA e alumina calcinada. Foram fabricados corpos de prova com 10% de CCA e
10%, 20% e 30% de alumina calcinada. A CCA aumentou a resisténcia a compressdo, mas
diminuiu a resisténcia a flexdo. Concluiu-se que esses materiais ceramicos podem ser usados

como isolantes térmicos em fornos industriais.

Azolim (2022) utilizou CCA comercial e analisou a influéncia do lodo ETA nas
propriedades mecanicas (resisténcia a compressao e a flexdo em trés pontos) e termomecanicas
(resisténcia ao choque térmico) de ceramicas refratéarias fabricadas com 15% de CCA e 5%,
10% e 15% de lodo ETA, na substitui¢ao parcial da argila caulim. Os resultados mostraram que
as ceramicas refratarias com 15% de CCA e 10% de lodo ETA apresentaram as melhores

propriedades fisicas, mecanicas e termomecanicas.

Kieling et al. (2020) analisaram dois processos de combustdo, CCA! e CCA?, por leito
fluidizado e grelha movel, respectivamente. A CCA! foi produzida em planta piloto semi-
industrial, em temperaturas médias de 700°, enquanto a CCA2 em uma temperatura de 900°C.
Os resultados mostraram diferencas na microestrutura e cristalinidade da silica, indicando que
o controle de temperatura de queima é crucial para evitar a formacdo excessiva de silica

cristalina, que compromete a qualidade do subproduto.

Independente do processo de combustdo empregado, a CCA apresenta elevado teor de
Si0,. Desta forma, sua utilizagdo pode proporcionar beneficios técnicos, econémicos e
sustentaveis, sendo amplamente aplicada em diferentes setores industriais, como na producéo
de polimeros, cimentos, argamassas, ceramicos € materiais refratarios, entre outros, atuando

como fonte de silica ativa (Foletto et al., 2005; Kumar et al., 2013).
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2.3 Sistema silica (Si0,)

A silica (Si0,) é um dos constituintes mais abundantes da crosta terrestre e possui papel
fundamental na formulacdo de materiais ceramicos, tanto como fase vitrea quanto cristalina.
As formas cristalinas mais amplamente reconhecidas da silica sdo o quartzo e a cristobalita,
enquanto a tridimita pode estar presente em menor proporcdo, dependendo da quantidade e
natureza das impurezas presentes (GOMEZ, 2024; GUPTA et al., 2022). A Tabela 2 apresenta
as faixas de estabilidade das fases polimorficas.

Figura 1 — Diagrama de fases silica.
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Fonte: Petterle et al. (2018).

Tabela 2 — Faixa de estabilidade termodinamica das fases polimorficas da silica.

Fase Densidade Faixa de Temperatura de Volume
Polimérica (g/cm?) estabilidade (°C) inversdo (°C) (%)
Quartzo 2,66 Temperatura ambiente - 8§70 ae 573 p 0,8
Tridimita 2,30 870 - 1470 ae 117 adel63op 0,2
Cristobalita 2,33 1470 - 1723 ae200-275 P 2.8

Fonte: De Aza et al. (2011).

Em cada uma dessas trés fases existe uma forma de baixa (o) e uma de alta (P)
temperatura. O processo de transformacdo que relaciona as fases de alta e baixa temperatura é
denominado polimorfismo de deslocamento, o qual consiste somente na reorientacdo espacial

das ligacGes quimicas e das unidades tetraédricas (Figura 2) (GOMES et al., 2018).
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Figura 2 — Rede tridimensional do quartzo, tridimita e cristobalita.
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Fonte: Assis (2020).

Em relacdo as fases mais reconhecidas, a silica livre, na forma de quartzo o, é um
mineral encontrado naturalmente nas matérias-primas utilizadas na fabricacéo de revestimentos
ceramicos. Devido ao seu elevado ponto de fusdo, o quartzo contribui para a integridade
estrutural das pecgas durante a queima, permanecendo praticamente inalterado. No entanto, ao
ser aquecido a 573°C, o quartzo o sofre uma transformagdo de fase 3, acompanhado por um

aumento de volume das particulas (ZAUBERAS et al., 2001; HULAN et al., 2025).

De acordo com Shmueli et al. (2025), a cristobalita § é estavel em temperaturas acima
de 270°C, mas ao ser resfriada, sofre uma transicdo para cristobalita a. Essa transformagao ¢
acompanhada por uma variacdo na densidade: de 2,21 g/cm?3 (cristobalita beta, estrutura cibica)
para 2,33 g/cm?3 (cristobalita alfa, estrutura tetragonal) (Figura 1). O resfriamento abaixo da
temperatura de transicdo provoca uma significativa contracdo volumétrica, que pode gerar
microfissuras nos limites dos graos. Essas microfissuras tendem a se propagar pela fase vitrea

de silica amorfa, reduzindo a resisténcia mecénica e a resisténcia ao choque térmico do material.
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2.4  Etapas do Tratamento de Agua

Antes de chegar as residéncias, a dgua precisa passar por uma série de tratamentos
fisicos e quimicos para se tornar segura para 0 consumo humano. A &gua bruta, em seu estado
natural, pode conter alta concentracdo de microrganismos, como as bactérias, virus, fungos e
protozoarios, podendo propagar diversas doencas. A Portaria GM/MS 888, de 24 de maio de
2021, estabelece diretrizes para a qualidade da dgua para consumo humano e o padrdo de
potabilidade, com base nos padrdes da Organiza¢do Mundial da Saude (OMS).

Quando a captacdo da dgua ocorre em pogos, 0 processo de tratamento costuma ser mais
simplificado; geralmente, consiste na adi¢ao de flor, visando a prevencao de caries dentarias,
e de cloro, para eliminar microrganismos patogénicos e garantir a potabilidade da agua (BRK,
2020). A &gua captada de mananciais superficiais requer um tratamento mais complexo para
atender aos padrdes de qualidade exigidos antes de ser distribuida.

Devido as caracteristicas da &gua no Brasil, a maior parte das estacdes de tratamento de
agua (ETAS) adota o processo convencional de tratamento que inclui a coagulacao, floculacéo,
decantagdo, filtragem, desinfeccdo, fluoretacdo e distribuicdo (Ferreira; Marchetto, 2006;
RAMIREZ et al., 2018). A Figura 3 ilustra as diversas etapas do processo de tratamento, desde

a captacdo em represa até a distribuicdo para o consumo.

Figura 3 — Etapas do Tratamento de Agua.
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Fonte: SABESP (2012).

O processo de coagulacdo € um estagio essencial, especialmente para remover
impurezas finas em suspensdo ou no estado coloidal (Figura 4). Para Prakash et al. (2014), a
maioria dos soOlidos suspensos na agua possui carga negativa, repelindo-se quando se
aproximam, permanecendo em suspensdo ao inves de se aglomerarem. A coagulacao tem como
objetivo transformar as particulas pequenas em agregados maiores, que podem ser removidos

por processos subsequentes, como a decantacdo e a filtracdo (FUNASA, 2014).
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Figura 4 — Distribuicdo de tamanho das particulas transportadas pela agua.
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Fonte: Adaptado de Chang (2016).

Ap0és a adicdo do coagulante, a agua é direcionada para o tanque floculador, onde passa
pelo estagio de mistura suave e, devido a sua agitacdo, os flocos colidem, gerando particulas
suspensas Vvisiveis. A agitacdo lenta e por um longo periodo, é fundamental para que aumente
a probabilidade de ocorréncia de colisdo entre as particulas, tornando-as maiores. Uma vez que
os flocos atinjam seu tamanho ideal, a agua passa para o processo de decantacdo (MRWA,
2020; BARTIKO D., JULIO M., 2015).

Os principais coagulantes e floculantes utilizados no tratamento de aguas sdo 0s sais
inorganicos, como o cloreto férrico (FeCls), o sulfato ferroso (FeS0O,), o policloreto de aluminio
(Al,(OH),,,Cl3,_p) € 0 sulfato de aluminio (Al,SO,). Destaca-se este Gltimo como o coagulante
mais empregado h4 mais de um século, devido a sua eficiéncia na remogéo de particulas e
matéria organica. (LIMA J., ABREU F., 2018; CORAL L. et al., 2009).

A Figura 5 ilustra 0 mecanismo de acdo dos coagulantes. Apds a sua adi¢do, formam-se
flocos que se aglomeram e, com 0 aumento da densidade, depositam-se no fundo do reservatorio
devido a forca da gravidade (BRATBY, 2016).

Figura 5 — Esquema da acdo do coagulante.
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Na etapa de decantacdo, ocorre a separacdo das particulas suspensas que sdao mais
pesadas que a agua, como areia, argila, siltes, matéria organica, sélidos e flocos oriundos da
coagulagdo quimica (VITORINO et al., 2009; METCALF & EDDY, 2014). Estes acumulam-

se na base do decantador e a 4gua superficial segue para a filtragem (Figura 6).

Figura 6 — llustracdo de decantador horizontal e lodo ETA.
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Fonte: Roschild (2016).

Na etapa de filtragem, os flocos menores que ndo decantaram na etapa de decantacéo,
ficam retidos em camadas filtrantes, tornando a &gua completamente limpa. A lavagem dos
filtros produz a maior quantidade de residuos em termos volumétricos (Lustosa et al., 2017).
Apds a filtragem, ocorre a desinfeccdo com a adicdo de cloro para eliminacdo de
microorganismmos patogénicos, a fluoretacdo para prevencao de céries dentérias e, por fim, o

bombeamento da agua para as redes e reservatorios (CORSAN, 2025).

2.5 Lodo de Estagéo de Tratamento de Agua (lodo ETA)

Os residuos de decantadores apresentam solidos totais entre 1000 a 40000 mg/l (0,1 a
4%) e a agua de lavagem de filtros possui uma concentracao de 40 a 1000 mg/l (0,004 a 0,1%)
(Richter, 2001). As caracteristicas fisico-quimicas do lodo podem variar de acordo com o
periodo do ano. Em meses em que a precipitacdo pluviométrica é maior, ha piora na qualidade
da 4gua dos mananciais podendo ser necessario 0 aumento da dosagem do coagulante
(Rodrigues; Carneiro, 2023; Taboni et al., 2019).

Outro fator que afeta a qualidade e quantidade de lodo ETA sdo as caracteristicas do
local onde a agua é captada. O substrato geoldgico, relevo, tipo de solo, floresta, matérias

organicas, minerais e o tipo de coagulante adicionado durante o tratamento interferem no
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residuo final (RAMIREZ, 2015). A Tabela 3 apresenta, com base em diversas pesquisas

realizadas por autores brasileiros, as principais composic¢des quimicas do lodo calcinado (em

porcentagem de massa) analisado por ensaio de Fluoréscencia de Raios X (FRX).

Tabela 3 — Composicdo quimica de diversos lodos ETAs brasileiros.

Compos. Resultados dos autores (%0)

Quimica (1) (2) 3) (4)* (5) (6) (7)
Si0, 41,12 14,49 28,11 27,3 24,9 4,87 30,92
Al,03 3831 20,19 14,17 242 28,7 29,6 41,07
Fe,03 16,34 6,23 25,87 17,5 10,4 12,3 19,82
P, 05 0,64 0,53 0,307 0,3 0,52 0,45 2,77
K,0 0,89 0,14 0,39 0,1 0,84 <0,1 0,94
Ca0 0,25 0,13 0,19 0,2 0,32 0,49 0,83
TiO, 1,16 0,39 0,945 2,35 0,11 0,17 0,49
MnO, 0,28 0,19 0,615 0,1 0,53 0,32 0,27
MgO - - 0,08 0,1 - <0,10 0,15
Na,0 - - <0,02 0,1 - <10 -

SO, - - - 0,4 - - 0,42
Cl - - - 0,1 0,03 - 0,15
V, 05 - - - 0,1 - - -

ZrO0, - - - 0,1 - - 0,03
ZnO - - - - - - 0,18
Eu,04 - - - - 0,11

Fonte: (1) Vitorino et al., 2009; (2) Vieira et al., 2008; (3) Muchimbane, 2016; (4) Ramirez et al., 2018; (5)
Santos, 2018; (6) Roque et al., 2021; (7) Cardoso, 2022.

Conforme a Tabela 3, o didxido de silicio/silica (Si0,), 6xido de aluminio (alumina-

Al,03) e Oxido férrico/hematita (Fe,03), sdo 0s principais constituintes do lodo ETA

brasileiro. Este ndo apresenta uma composicao regular, estando relacionadas as caracteristicas

da fonte de agua utilizada, métodos de operagéo do sistema, dosagens quimicas e frequéncia de

limpeza dos decantadores e filtros (RAMIREZ, 2018). Assim, o uso de lodo ETA pode resultar

em diferentes propriedades dos materiais produzidos, sendo necessario realizar a sua

caracterizacdo para avaliar as propriedades do residuo.
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2.5.1 Descarte e aproveitamento do Lodo ETA

De acordo com Caniani (2013), a producdo mundial de lodo ETA excede 10.000
toneladas/dia, sendo classificado, segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004), como residuo solido
Classe Il A —nao perigoso e ndo inerte. Apesar disso, deve receber um destino adequado exigido
pela Politica Nacional de Residuos Sélidos (BRASIL, 2010).

Nas estacOes de tratamento de agua (ETAS), o residuo é, geralmente, descartado em
cursos d’agua ou terrenos proximos as estagdes, sem tratamento prévio. Essa conduta é adotada
por ser o0 método de menor custo. O langcamento do lodo na mesma fonte de captacdo de agua
devolve os materiais removidos anteriormente, causando o assoreamento dos corpos hidricos,
piorando a qualidade da agua. Além disso, aumentam a concentracao de metais, principalmente,
o aluminio e ferro, que podem causar impactos a vida aquatica (Morselli et al., 2022; Roque et
al., 2021; Sobrinho et al., 2019).

O uso prolongado e extensivo de aluminio tem gerado preocupacdes devido ao acumulo
no ambiente e a contaminacdo do solo. Por ser um metal de acesso frequente aos seres humanos,
a exposicao €, atualmente, um dos riscos ambientais mais estudados. Estudos revelam uma
estreita relacdo entre o numero de casos de pessoas com a doenca de Alzheimer e o aluminio
(Freitas et al., 2021; Romero et al., 2007; Crapper, 1986; Colomina; Peris-Sampedro, 2017).

Inimeras pesquisas buscam solugbes para o destino adequado do lodo ETA,
principalmente, em aplicagdes no ramo da construgdo civil. Pozzobon et al. (2010), analisaram
a aplicacdo de lodo ETA para a producao de ceramica artistica. Os pesquisadores substituiram
a argila por lodo in natura (LIN) e por lodo seco moido (LSM), em porcentagens de 12% e 15%.

As pecas foram moldadas e sinterizadas a 1100°C por 7h.

Concluiu-se que o LIN resulta em pecas sinterizadas defeituosas, sendo o LSM, a opg¢éo
com melhor desempenho. No ensaio de lixiviagdo, identificou-se que o lodo ETA pode ser
aproveitado para elaboracéo de pecas decorativas, mas nao deve ser utilizado para a fabricacéo

de utensilios que entram em contato com bebidas e alimentos.

Azolim (2022) estudou a influéncia do lodo ETA nas propriedades mecénicas e
termomecanicas de ceramicas refratarias fabricadas com CCA. Foi substituida a argila caulim
pela CCA em teor de 15% e a incorporacdo de lodo ETA em teores em massa de 5%, 10% e
15%. A ceramica com 10% de lodo ETA e 15% CCA apresentou o melhor desempenho em

relacdo as propriedades mecanicas e termomecanicas.
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Silva e Maciel (2019) avaliaram o uso de lodo ETA como carga em blocos ceramicos,
incorporando 5, 10, 15, 20 e 25% de lodo na massa argilosa, que foi, posteriormente, moldada
e sinterizada a 900°C por 3h. Verificou-se que os CPs com a adicdo de até 15% de lodo

apresentam resultados satisfatorios, podendo ser usados para fabricagdo de tijolos macicos.

Tafarel et al. (2016) avaliou as propriedades do concreto com a incorporacdo de lodo
ETA. Foram confeccionados CPs de concreto com teores de 5% e 10% de lodo em substituicao
a areia, concluindo-se que o concreto com substituicdo de 5% de agregado mitdo por lodo pode

ser utilizado com finalidade ndo estrutural.

2.6 Argila Caulim

Segundo Callister (2018), as argilas sdo compostas por alumina (Al,05) e silica (Si0,),
contendo agua quimicamente ligada, apresentando uma vasta gama de caracteristicas fisicas,
composigdes quimicas e estruturas. Durante a queima, pode ser produzida uma peca ceramica

densa e resistente, sem que ocorra a fusdo completa, mantendo o formato desejado.

O termo caulim refere-se ao produto obtido do beneficiamento das rochas cauliniticas,
compostas majoritariamente pelo mineral caulinita. Trata-se de mineral de granulometria fina,
composto predominantemente por argila, com baixo teor de ferro, e caracterizada por uma
coloragéo préxima da branca. A argila caulim (AC) é utilizada em diversos setores industriais
em todo mundo, destacando-se o de papel, que consome 45% do total, 31% na ceramica
(porcelana, ceramica branca e materiais refratarios) e 24% divididos entre tintas, borrachas,
plasticos e outros (Luz et al., 2008; Panda et al., 2010; Martires, 2008).

A AC é formada por um grupo de silicatos hidratados de aluminio, principalmente
caulina e haloisita. Possui composi¢do quimica teorica de 39,50% de Al, 05, 46,54% de SiO, e
13,96% de H,0, podendo sofrer pequenas variacdes. Contém outros minerais sob forma de
impurezas como 0 quartzo, grdos de feldspato, 6xidos de ferro e titanio, que afetam as

propriedades de coloracdo, viscosidade e abrasividade (Martires, 2008).

O caulim é uma fonte de 6xido de aluminio, durante a fase de vitrificacdo da peca,
regulando a reacdo de equilibrio. Durante a queima a temperaturas superiores a 1000°C, o
caulim tende a converte-se para mulita (Al,05.2Si0,), formando uma fase vitrea que, devido a
sua estrutura, serve como esqueleto para os produtos resultantes. Essa transformacao contribui
significativamente para o aumento da resisténcia mecanica e para a reducdo da deformacéo

piroplastica ao longo do processo de queima (Luz et al., 2008).
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2.7 Sistema silica-alumina

Os materiais utilizados nesta pesquisa sao classificados no sistema silica-alumina,
devido a presenca de silica (SiO,) e oxido de aluminio (Al,03), que ndo sdo mutuamente
solveis entre si, 0 que explica a auséncia de solucdes solidas terminais em ambas as
extremidades do diagrama de fases, como apresentado na Figura 7. Segundo Petterle (2018),
em temperaturas mais altas podem ocorrer formacdes de fases vitreas ou cristalinas. A reacao
entre a silica livre e a alumina resulta na formacao de mulita, enquanto a auséncia dessa reacao

favorece a cristalizacdo da cristobalita.

Durante aquecimento para sinterizacdo, ocorre a eliminacdo completa de 4gua entre 100
a 350°C. Nas temperaturas de 350 a 650°C ocorre a combustdo completa de materiais organicos
e a dissociacdo de sulfatos e, entre 700 a 800°C, a silica e a alumina reagem com elementos
fusiveis, resultando na formacéo de silico-aluminatos complexos (SILVEIRA, 2022). A partir
de 1000°C, os silicos-aluminatos comecam a se fundir, formando uma fase vitrea que engloba

as particulas menos fusiveis que resulta em elevada dureza.

A mulita é uma fase cristalina silico-aluminosa com propriedades de interesse para a
industria ceramica, além da grande disponibilidade de matérias-primas. Possui baixa densidade
e coeficiente de expansdo térmica, elevada resisténcia mecéanica e ao choque térmico
(MENEZES et al., 2008; MAGLIANO et al., 2010). Observa-se na Figura 7 que a mulita é um
composto intermediario que aparece em um estreito campo de fases e se funde em torno de
1890°C. Em temperaturas acima de 1500°C os picos de cristobalita se dissipam completamente,

elevando-se os picos de mulita (Magliano et al., 2010).
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Figura 7 — Sistema silica-alumina.
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Fonte: Adaptado de Risbud (1977).

2.8 Revestimentos Ceramicos

Os materiais ceramicos sdo inorganicos, formados por uma mistura de elementos
metalicos e ndo metalicos, cujas propriedades dependem da natureza de suas as ligacdes.
Devido a sua composicdo quimica adaptavel, baseada em liga¢Ges idnicas e covalentes fortes,

em proporcBes variadas, sdo considerados materiais versateis, com ampla diversidade de

aplicacdes e propriedades (Kordani, 2023).

Segundo Andrade et. al (2005), diversos minerais e rochas compdem 0s insumos
utilizados na industria ceramica, como os argilosos, 0s ndo argilosos e 0s especiais. Os
ceramicos sao fabricados a partir de argilominerais, vidrados e éxidos metalicos, que ap6s
misturados e moldados, sdo queimados em fornos sob altas temperaturas. Sao classificados

conforme a moldagem, o acabamento superficial e cor (Campante, 2008).
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De acordo com a NBR 13006:2020, a placa ceramica € um elemento empregado para
revestir pisos e paredes. Comercialmente, recebe a denominagéo de revestimentos ceramicos.
Seu objetivo € proteger os elementos de vedacdo de um prédio, auxiliando em fun¢des como
isolamento térmico e acustico, seguranga contra ao fogo e na estanqueidade de agua e gases.
Sdo diretamente relacionados a estética da construcdo, pois possibilitam a regularizacdo das

superficies, proporcionando o acabamento final.

Os revestimentos destinados a paredes apresentam maior porosidade, boa estabilidade
dimensional e facilidade de instalacdo. J& os utilizados em pisos exigem maior resisténcia
mecanica, menor porosidade e baixa absorcao de agua, devido as solicitagbes mecanicas e ao
contato direto com agentes abrasivos (Siqueira, 2017). Para que essas caracteristicas sejam
asseguradas, o processo de fabricacdo do revestimento exige etapas fundamentais, como a
conformacdo, quando a peca é formada por extrusdo (pasta) ou prensagem (p0) a temperatura
ambiente e, posteriormente, seca e queimada a temperatura suficiente para desenvolver as

propriedades requeridas.

A Tabela 4 classifica os revestimentos ceramicos em relacdo ao método de fabricacao.
O material extrudado (A) é conformado no estado plastico, na forma de uma pasta, moldado
em uma coluna continua e cortado em dimensdes especificadas. Os materiais prensados (B) séo
formados a partir de uma mistura de substancias finas em pd, geralmente com baixo teor de
umidade e compactadas a alta presséo (NBR 13006, ABNT 2020).

Tabela 4 — Classificacdo dos revestimentos quanto a absorcéo de agua e conformagéo.

Absorcéo de Agua Meétodos de fabricacdo
AA (%) Extrudado (A) Prensado (B)
AA<0,5 Ala Bla
0,5<AA<3 Alla Blb
3<AA<6 Blla
6<AA<10 Allb Bllb
AA > 10 Alll BIII

Fonte: Adaptado da NBR 13006 (2020).

De acordo com a Associacao Brasileira de Ceramica (ABCERAM), durante a etapa de
secagem apos a conformacdo, a umidade presente nas amostras deve ser eliminada de forma
lenta e gradual, em temperaturas entre 50°C e 150°C, para evitar a geracdo de tensoes internas

que podem ocasionar defeitos nas pegas.
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O processo de queima ocorre apés a etapa de secagem e representa uma das fases mais
importantes na fabricacdo de materiais ceramicos. Nesse estdgio ocorrem diversas
transformacfes na massa ceramica, como o desenvolvimento de novas fases cristalinas,
formacdo de fase vitrea, perda de massa e a sinterizacdo, que promove a unido dos grdos. A
queima €, portanto, responsavel por grande parte das caracteristicas finais do produto,
influenciando diretamente na resisténcia mecanica, nas propriedades fisicas e na facilidade de

limpeza, entre outras propriedades (Siqueira, 2017).

Os revestimentos ceramicos podem ser classificados como esmaltados ou ndo
esmaltados. Os esmaltados recebem uma camada superficial de material vitreo, que apos a
gueima, forma uma superficie vitrificada com o objetivo aprimorar a estética, tornar o produto
impermeavel e melhorar a resisténcia mecanica (ABCERAM, 2020). Nos casos em que a

absorcdo de agua do material for superior a 10%, é recomendada aplicacdo do esmalte.

2.8.1 Propriedades dos Revestimentos Ceramicos

A fratura fragil € comum nos ceramicos, devido a limitada ductilidade, associada a baixa
capacidade de deformacdo. Em relagdo ao choque térmico, o resfriamento rapido tende a ser
mais prejudicial do que o aquecimento brusco, pois gera tensdes de tracdo na superficie do
material, que s&o criticas devido a baixa resisténcia a tracdo (Callister, 2018).

De acordo com a Tabela 4 da NBR 13006 (ABNT, 2020), a absor¢do de 4gua é uma das
principais caracteristicas dos revestimento ceramicos, por estar diretamente ligada a porosidade
do material. Essa propriedade depende das matérias-primas utilizadas, do processo de
fabricacdo e dos parametros de queima, como a temperatura e tempo. Niveis elevados de
absorcdo comprometem o desempenho mecanico, a resisténcia quimica e a capacidade do

revestimento de suportar impactos.

Durante a prensagem, a compactacdo é maximizada e a fracdo de espacos vazios é
minimizada por meio da combinacgdo adequada de particulas maiores e mais finas. Uma das
funcbes da agua € atuar como lubrificante entre as particulas pulverizadas, facilitando seu

deslocamento durante a compactacdo da massa ceramica (Callister, 2018).

A distribuicdo granulométrica das particulas exerce influéncia significativa sobre o
desempenho dos revestimentos, uma vez o que as particulas menores preenchem 0s espacos

entre as maiores, favorecendo o empacotamento dos gréos (Callister, 2018) (Figura 8).
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Figura 8 — Preenchimento dos espa¢os vazios com particulas menores.

Fonte: Lengler (2006).

A porosidade pode ser classificada como aberta, quando 0s poros se comunicam entre si,
ou fechada, quando os vazios séo isolados uns dos outros. Os poros reduzem a area da se¢ao
transversal onde a carga € aplicada e atuam como concentradores de tensdes. Existe uma relagédo
direta entre a resisténcia a flexdo e a porosidade, de modo que elas se comportam de forma
inversamente proporcional, ou seja, quanto maior a porosidade, menor € a resisténcia mecanica
do material cerdmico (Callister, 2018; Costa, 2022).

Por outro lado, os poros podem conferir propriedades especificas como isolamento
térmico, capacidade de filtracdo por captura de impurezas e, também, reducdo de massa,
tornando o material mais leve (Costa, 2022).

Estudos realizados por Lu et al. (2014) e Cardoso (2022), mostram que a resisténcia ao
choque térmico tende a aumentar com o acréscimo da porosidade. Segundo Vanderperre et al.
(2004), as trincas ao invés de atravessarem diretamente o0s poros, tendem a contorna-los. Como
a taxa de crescimento da trinca é uniforme em toda sua borda ativa, ela acaba se curvando ao
contornar os poros. Esse desvio eleva a energia exigida para a propagacdo, retardando o

crescimento da trinca e aumentando o niimero de ciclos até a falha.
2.9 Estudos correlatos

Ressalta-se que diversos trabalhos utilizados como referéncia para esta pesquisa foram
elaborados na Universidade Federal do Pampa (UNIPAMPA), principalmente, por autores do
Programa de Pos Graduacdo em Engenharia (PPENg). A instituicdo se destaca pelos estudos na
reutilizacdo de residuos, como a incorporacdo da CCA e do lodo ETA, como os trabalhos
realizados por Stochero et al. (2014), Petterle (2018), Quevedo (2020), Cardoso (2022) e
Azolim (2022).
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Zanelli et al. (2021) estudaram a reciclagem de residuos em revestimentos ceramicos,
destacando, do ponto de vista da economia circular, a sua utilizacdo é tecnologicamente viavel,
especialmente para aqueles com elevada compatibilidade quimica e mineralégica em relacédo as
matérias-primas que substituem. Essa condicéo favorece a incorporagdo de residuos em escala
industrial, considerando que a producado mundial de revestimentos ceramicos consome cerca de
250 milhdes de toneladas de matérias-primas por ano. Sendo assim, torna-se um setor

estratégico para 0 avanco de praticas sustentaveis.

Nguyen et al. (2022) analisou a reutilizacdo benéfica do lodo ETA no contexto da
economia circular. Foi constatado que esse material possui grande potencial como matéria-
prima em diversas aplicacdes na industria da construcdo na fabricacdo de produtos ceramicos,

tijolos, cimentos, agregados leves e concreto.

Vitorino et al. (2009) investigou o uso de residuos provenientes de ETA das fases de
desarenacdo, decantacéo e filtragdo em ceramica argilosa. Foram incorporados 3%, 5%, 7% e
10% em peso de residuos. Os resultados mostraram que os residuos do decantador e do filtro
possuem composicdo quimica e mineralogica semelhantes, formados por minerais argilosos,
hidréxidos de aluminio e de ferro, mica e quartzo. Os residuos oriundos das diferentes etapas,

apresentam potencialidade para utilizacdo em ceramica vermelha.

Sobrosa (2014) desenvolveu materiais ceramicos refratarios com adicdo de CCA,
substituindo a AC em 5%, 10% e 20%. Observou-se que, conforme aumentou a substitui¢do da
AC por CCA, houve melhor empacotamento da mistura granular e, consequentemente, melhora
nas propriedades mecanicas das amostras, porém, o material tornou-se mais fragil, com menor
resisténcia ao choque térmico. Entre as composicOes testadas, a substituicdo com 10%
apresentou o melhor equilibrio entre desempenho mecénico e resisténcia ao choque térmico,

sendo considerada a mais vantajosa para producao de ceramicos refratarios.

Nunes (2014) verificou que a substituicdo parcial da argila caulim por 10% e 20% de
cinza da casca de arroz, com adicdo de 1% de fibras de aco, melhorou as propriedades
mecanicas e térmicas de ceramicas refratarias, enquanto teores de 30% aumentaram a retracdo

linear e reduziram o desempenho mecénico, tornando inviavel seu uso em maiores proporgoes.
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Monteiro et al. (2008) incorporaram lodo ETA (0-10% em massa) em ceramica
vermelha e observaram aumento da absorcdo de agua e redugdo de resisténcia mecanica,

atribuidos ao incremento da porosidade causado pela elevada perda de massa na queima.

Chiang et al. (2009) investigaram a producdo de tijolos leves utilizando lodo ETA como
principal matéria-prima e a incorporacédo de diferentes teores de CCA (até 20% em peso). As
amostras foram sinterizadas e caracterizadas, verificando-se que a incorporacdo de CCA
aumentou significativamente a porosidade e reduziu a densidades dos tijolos.

Stochero et al. (2014) analisaram o aproveitamento da silica residual da queima da casca
do arroz e do lodo ETA para fabricagdo de ceramicas. Foi verificado que a substitui¢ao de 20%
da AC por CCA proporcionou melhor desempenho mecanico das ceramicas. A adicao de lodo
de ETA aumentou a porosidade e reduziu a resisténcia, sendo os teores mais elevados (20—30%)
inadequados para aplicagdes estruturais, mas potencialmente Uteis para isolamento térmico.
Assim, as melhores composi¢des combinam 20% de CCA com até 10% de lodo, equilibrando

resisténcia mecénica e aproveitamento de residuos.

Petterle (2018) avaliou placas ceramicas compostas por AC, CCA e lodo ETA, obtendo
excelentes propriedades termomecénicas. A composigdo com 72% AC, 18% CCA e 10% lodo
ETA apresentou a menor condutividade térmica (0,2574 W/mK) e a maior resisténcia a
compressdo (189,97 MPa). Aplicadas como revestimento de parede, mostraram boa

durabilidade e auséncia de fissuras, evidenciando potencial para uso em fachadas.

Quevedo (2020) investigou a influéncia da substituicao parcial da AC por 10% de CCA
e alumina calcinada (AL) (10%, 20% e 30%) nas propriedades fisicas, mecanicas e
termomecanicas de ceramicas refratarias. Entre as composi¢des analisadas, a amostra contendo

10% de CCA e 20% de alumina apresentou o melhor desempenho nos ensaios realizados.

Cardoso (2022) avaliou as propriedades mecanicas e termomecanicas de compdsitos
ceramicos refratarios utilizando CCA e lodo ETA. Foram testadas composi¢ées com 10% de
CCA e 5%, 10% e 15% de lodo ETA. A amostra com 10% CCA e 10% lodo ETA apresentou
0 melhor desempenho mecénico e termomecanico. O lodo ETA contribui positivamente para
maior resisténcia ao choque térmico, e a formacéao de fases como mulita e cristobalita confirmou

a viabilidade desses residuos como precursores ceramicos.

Um breve historico de algumas pesquisas focadas na utilizacdo da CCA e do lodo ETA

é apresentado na Tabela 5.
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Tabela 5 — Historico de Pesquisas com Lodo ETA e CCA.

Ano Autor Pesquisa(s)
Uso de lodo de estagdo de tratamento de adgua centrifugado em matriz
2006 Hoppen et al. . L .
de concreto de cimento portland para reduzir o impacto ambiental
Uso da cinza da casca de arroz como carga em matrizes de Poliamida
2007 Ferro et al. L
6 e Poliamida 6.6
- AlteracGes microestruturais de cerdmica argilosa incorporada com lodo
2008 Vieira et al.
de ETA
2009 Vitorino et al. Caracterizagdo e mcorporagao,de re5|duosApr<_)vm|er?tes de Estacdo de
Tratamento de Agua em ceramica argilosa
2010 Medeiros et al. Incorporacdo de C|Tza_de Ier_ma, If)do E'IjA(_e cinza da cgsca de arroz
em massa cerdmica: utilizacdo da técnica de planejamento
2011 Pereiraetal.  Aplicacdo da cinza da casca do arroz em argamassas de assentamento
2012 Tashima et al. CCA altamento reativa: método de producéo e atividade pozolanica
2014 Stochero et al. Aproveltame?to da silica residual ,da queima da _cascNa do arroAz e_do
lodo da estacdo de tratamento de &gua para fabricacdo de cerdmicas
2014 Hengen Caracterizagéo de C|_nz:a dg I9do de ETA: para_l uso no concreto -
(resisténcia a compressdo axial)
2015 Bezera et al. Estudo das propriedades mecanicas do concreto com adicéo de cinza
da casca de arroz
2016 Geraldo Aglomerante alcali-ativado contendo lodo de ETA e CCA
2016 Stein Caracteristicas de pastas de cimento porland com adi¢cdo de cinza de
lodo ETA
Potential applicaitons of rice husk ash waste from rice husk biomass
2016 Ramchandra
power plant
Avaliacdo do desempenho térmico da placa do sistema de vedacéo
2018 Petterle . N
vertical externo usando placas ceramicas contendo lodo ETA e CCA
2019 Barbosa et al. Rice husk and water treatment plant.sludge incorporated into soil-
cement brick
Synergic effects of the substitution of Portland cement for water
2019  Hagemann et al. treatment plant sludge ash and ground limestone: Technical and
economic evaluation
Estudo das propriedades mecénicas e termomecanicas de ceramicas
2020 Quevedo L. . . . .
refratérias derivadas da cinza da casca de arroz e alumina calcinada
2020 Kieling et al. Influéncia do processo de combustao nas caracteristicas das CCA
2020 Ruviaro et al. Incorporacao de lodo calc_lnad_o de (:,*sjtagao de tratamento de agua
como material cimenticio suplementar
2020 Santos Caracterizagéo e estudo da incorporagéo do lodo de ETA em
argamassas
2022 Cardoso Ava!lqgao dasApr_oprledades, r.necar?l'cas e termomecanicas em
compositos cerdmicos refratarios utilizando CCA e lodo de ETA
. Influéncia do Lodo ETA nas propriedades mecanicas e
2022 Azolim A A L. .
termomecanicas de cerdmicas refratarias fabricadas com CCA
Beneficial reuse of water treatment sludge in the context of circular
2022 Nguyen et al.
economy
2023 Rodrigues et al. Lodo de ETA como alternativa a argila na industria ceramica:

Avaliacio da gqualidade e desafios

Fonte: Autoria propria
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As propriedades funcionais dos materiais ceramicos sdo determinadas tanto pela
composicdo quimica quanto pela microestrutura. Esta Gltima depende das condicbes de
preparacdo, como moldagem e sinterizacdo e, também, da distribuicdo do tamanho das
particulas do pd inicial (Telegin, 2021). Conforme observado nos estudos apresentados, a
incorporagéo de CCA e de lodo ETA tendem aumentar a porosidade do material, devido a

presenca de particulas leves e a queima de componentes organicos.

A presenca de poros na microestrutura pode comprometer as propriedades mecanicas,
pois cria regides de concentracdo de tensdo que favorecem a nucleagéo de trincas, aumentando
o risco de fratura ao atingir o fator de intensidade de tensédo critico da peca. Por outro lado, 0s
microporos presentes no material também podem apresentar efeitos benéficos, reduzindo a
energia necessaria para propagacao de trincas e aumentando a resisténcia ao choque térmico
(Davidge, 2010; Oliveira et al. 2022).

De acordo com estudos correlatos, constatou-se que a adi¢do de residuos oriundos de
processos agroindustriais e do tratamento da agua agregam valores socioeconémico e
ambientais. Assim, utilizar a CCA como fonte de silica e o lodo ETA como fonte de aluminio
para revestimentos ceramicos sdo um estimulo para a sustentabilidade e para economia circular,
podendo incentivar, principalmente, as empresas responsaveis pelo tratamento de agua a tratar

o0 residuo como um subproduto, evitando o descarte incorreto.

Utilizar o lodo ETA com granulometria (>400um) permite destacar o residuo na
producdo de revestimento ceramico, aproximando da estética de produtos comerciais. Outro
ponto relevante € a aplicacdo da norma atualizada de placas ceramicas (NBR 10545/2020,
substituta da NBR 13.818/1997) para investigar a influéncia dos residuos na peca. Desse modo,
a proposta desse trabalho consiste em desenvolver revestimentos ceramicos sustentaveis,
incentivando a adocdo desses residuos como subprodutos com potencial para aplicacdo
industrial, buscando o equilibrio entre o desempenho técnico e estético préximo a de produtos

comerciais.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo descreve a metodologia adotada na pesquisa. Os corpos de prova (CPs)
foram produzidos substituindo a Argila Caulim (AC) por Cinza da Casca de Arroz (CCA) e
pelo Lodo de Estagdo de Tratamento de Agua (lodo ETA), em diferentes porcentagens de

massa. A Figura 9 ilustra os métodos empregados para o desenvolvimento da pesquisa.

Figura 9 — Fluxograma da Pesquisa.

Matérias-primas:

Argila Caulim
Cinza da Casca de Arroz
Lodo ETA
I
Ensaio de Caracterizagao Difragdo de
granulometria [ | damatéria-prima | |® Raios -X

|
Fabricagio dos
Corpos de Prova por
conformagao

Sinterizagao
1300°C
0,5h/4h ®
[
| Ensaios |
I
| { I |
H Fisicos Quimico e Mecinico e Termomecénico
I \ | |
Absorgio por Resisténcia ao | |@ Resisténcia a Resisténcia ao
agua Manchamento | [flexdo em 4 pontos| | Choque Térmico
I
Porosidade ® Resisténcia a
Aparente flexao em 3 pontos|
I
Densidade
relativa aparente Etapas:
I 1: Analise de composicdes entre 50 e 100% de residuos
Densidade 2: Estudo do material na faixa de 20 a 60% de residuos
Aparente ® 3: Estudo da influéncia do tempo de queima

Fonte: Autoria propria

A pesquisa foi desenvolvida em trés etapas. Na primeira, moldaram-se CPs em uma
faixa mais ampla de composic¢des de 50 a 100% de residuos. Com base na absor¢éo de agua
(NBR 10545-3) e no aspecto estético em relacéo a ceramicos comerciais, foram selecionadas
algumas formulagdes para continuidade da pesquisa na etapa 2 (20 a 60% de residuos), onde
foram realizados ensaios fisicos, quimico, mecanico e termomecéanico. Na terceira etapa, duas
composigdes com residuos selecionadas na etapa 2 e uma apenas com AC foram avaliadas

quanto ao efeito do tempo de sinterizacéo nas propriedades do material.
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3.1 Matérias-Primas

Neste topico sdo apresentadas as matérias-primas utilizadas na pesquisa. O lodo ETA
teve sua granulometria reduzida manualmente, de modo a atender aos requisitos laboratoriais
de uniformidade e uma distribuicdo granulometria adequada. Ja a CCA e a AC foram utilizadas

com a granulometria original fornecida pelas industrias.

3.1.1 Lodo de Estacgéo de Tratamento de Agua

O lodo ETA foi coletado da ETA da Companhia Riograndense de Saneamento
(CORSAN) do municipio de Alegrete — RS. A estacdo é composta por dois decantadores, dois
tanques de floculacdo, seis tanques de filtragem e dois reservatorios para armazenamento da
agua tratada (Figura 10).

Figura 10 — (a) Floculadores; (b) decantadores; (c) filtros e (d) reservatérios.

Bl

A Google Earth
v N
Fonte: Google Earth (2025).

O lodo utilizado na pesquisa foi retirado diretamente do decantador apés o esvaziamento
para a limpeza. Apds a coleta, foi colocado em formas para que a umidade fosse removida

naturalmente pelo ar durante 3 dias (Figura 11).
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Figura 11 — (a) Limpeza do Decantador; (b) Armazenamento e secagem do lodo ETA.

Fonte: Autoria propria.

Posteriormente, a matéria-prima foi seca em estufa a 105°C por 48h para a remocao
completa da umidade (Figura 12). O lodo apresentava umidade de 89,2% e, possivelmente,
devido a presenca do sulfato de aluminio, durante a secagem completa do material, as particulas
se aglomeram formando torrGes com estrutura grosseira e resistente, assemelhando-se a

pedregulho.

Fonte: Autoria propria.
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O processo de destorroamento foi realizado de forma manual com almofariz e pil&o.
Apo0s a conclusdo desse processo, o lodo foi calcinado a 1000°C por 3h para aumentar suas
propriedades pozolanicas (Figura 13). Considerando a variabilidade da composicao quimica do
lodo, que pode influenciar na remocao da matéria orgéanica e a ativagdo pozolanica, a literatura
indica que temperatura entre 700°C a 800°C por 2h podem ser suficientes em alguns casos
(Agra, 2022; Hagemann et al., 2019). Contudo, para garantir a completa estabilizacdo e

uniformidade do material, optou-se por temperatura mais elevada.

Figura 13 — Lodo (a) seco; (b) destorroado; (c) antes da calcinacao; (d) calcinado.

Fonte: Autoria propria.

Ap0s o processo de calcinagdo, o lodo ETA foi peneirado nas peneiras com aberturas
1,20mm a 425 pm. Todo material passante da 1,20mm e retido na 425 um foi utilizado para a
preparacdo dos CPs. O lodo (Figura 14), proporciona pontos pigmentados nas amostras,
possibilitando aos CPs caracteristicas semelhantes aos revestimentos ceramicos disponiveis no

mercado, valorizando o residuo.
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Figura 14 — Lodo ETA.

Fonte: Autoria prépria

Para analise da composic¢do quimica do lodo ETA calcinado, realizou-se o ensaio de
Fluorescéncia de Raios-X (FRX), utilizando o espectrdmetro de bancada Epsilon 1 marca
PANalytical. Os resultados obtidos na Tabela 6, mostram que 0s principais componentes
encontrados na amostra foram SiO,, Al,05; e Fe,05, 0s mesmos encontrados em andlises

realizadas pelos pesquisadores brasileiros, conforme mencionado no item 2.5.

Tabela 6 — Composicdo quimica do Lodo ETA calcinado.

Composigao Resultado (%)
Quimica Lodo ETA Calcinado
SiOy 46,29
Al, 05 31,88
Fe, 03 17,55
P,05 0,82
K,0 0,9
CaO 1,1
TiO, 1,24
MnO, 0,18
Outros <0,1

Fonte: Autoria propria.

3.1.2 Cinza da Casca de Arroz

A CCA foi doada pela empresa Silica Verde do Arroz, do grupo Pilecco Nobre -
Alegrete — RS. O material é oriundo da queima controlada que proporciona a extra¢do da cinza
com estrutura predominante de silica amorfa e densidade de 2,03 g/cmé.
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A aparéncia da CCA e sua composi¢do quimica estdo apresentados na Figura 15 e na
Tabela 7, respectivamente. Devido ao carbono residual, a CCA apresenta a coloracdo escura.
De acordo com a Tabela 7, o principal constituinte da CCA é o Si0, (>92%), indicativo da

elevada concentracdo de silica amorfa (85-95%) (Hossain et al., 2018).

Figura 15 — Cinza da Casca de Arroz.

Fonte: Autoria propria.

Tabela 7 — Composic¢do quimica da CCA por FRX.

Composicao Resultado (%0)
Quimica Cinza da Casca de Arroz

Si0, 92,77
K,O0 1,88
P, 05 0,704
CaO 0,673
MnO, 0,38

Cl 0,275

SOz 0,091
Fe, 05 0,055
Eu,04 0,036

Fonte: Autoria propria.

3.1.3 Argila Caulim
A argila caulim (AC), Figura 16, foi doada pela empresa Helager Industria e Comércio

de Abrasivos, com sede em Louveira — SP. De acordo com dados fornecidos pela empresa,
apresentava densidade de 2,73 g/cm?. Este material foi escolhido devido a coloragdo clara, o
baixo custo, a alta refratariedade e o potencial para o aumento da resisténcia mecanica (LUZ et

al., 2008). A Tabela 8 mostra 0 a composi¢do quimica obtida por ensaio FRX.
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Figura 16 — Argila Caulim.

Fonte: Autoria propria.

Tabela 8 — Composicdo quimica da Argila Caulim.

Composicao Resultado (%0)
Quimica Argila Caulim
Si0, 60,11
Al, 05 27,17
Fe, 03 2,25
K,0 1,69
P,0s5 0,462
TiO, 0,295
Cl 0,19
CaO 0,1
BaO 0,04
Zr0, 0,02
MnO, 0,01

Fonte: Autoria propria.

3.2 Caracterizacdo das Matérias-Primas

Para caracterizacdo das matérias-primas foram realizados os ensaios de granulometria e
difracdo de raios — X (DRX).

3.2.1 Ensaio de granulometria

A granulometria das matérias primas foi analisada por meio de analisador de tamanho
de particulas por dispersdao a laser, modelo Malvem Mastersizer 2000, localizado no
Laboratdrio de Nanobiotecnologia da UNIPAMPA — Campus Uruguaiana. A técnica possui

resolucdo na ordem de 0,01 um, enquanto o método por peneiramento na ordem de 1um.
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3.2.2 Ensaio de Difracéo de Raios — X (DRX)

O ensaio de DRX foi realizado com Difratdmetro Rigaku, Miniflex 300, com radiacao
de Cu Ka (A=0,154051 A) e fonte de energia com 30 kV e 10 mA, no laboratério de Engenharia
Quimica da UFSM. A identificacdo das fases foi realizada através do software X-pert Highscore
e banco de dados ICSD.

3.3 Fabricacao dos Corpos De Provas (CPs)

Os estudos realizados por Azolim (2022), Cardoso (2022) e Cabral (2023) nortearam
esta pesquisa. Os autores aplicaram as mesmas matérias-primas para fabricacdo de ceramicos
refratarios. As amostras com porcentagem de residuos entre 20% (10% CCA e 10% lodo ETA)
e 25% (10% CCA e 15% lodo ETA) apresentaram resultados satisfatérios em relacdo aos
ensaios fisicos, mecéanicos e termomecénico. No presente trabalho buscou-se aumentar a
quantidade de residuos e utilizar lodo ETA com granulometria gratda (>400pum).

O estudo foi realizado em trés etapas. Na primeira, foram produzidos CPs com
composicdes variadas, com teores de residuos entre 50 e 100% em massa (Tabela 9), com
objetivo de identificar a quantidade méxima de residuo a ser utilizada. Para a continuidade da
pesquisa, algumas composi¢cdes foram selecionadas, com base nos resultados da absor¢édo de

agua, conforme a NBR 10545-3 e, na avaliacao estética dos CPs.

Tabela 9 — Estudo de dosagem dos residuos empregados.

Revestimento Ceramico
Nomenclatura AC CCA LodoETA

30CCA20LETA* 50 30 20
20CCA30LETA* 50 20 30
30CCA30LETA* 40 30 30
30CCA20LETA 50 30 20
20CCA30LETA 50 20 30
SOLETA 50 0 50
S0CCASOLETA 0 50 50
30CCA30LETA 40 30 30
35CCA35LETA 30 35 35
40CCA40LETA 20 40 40
10CCAS0LETA 40 10 50
20CCA5S0LETA 30 20 50
20CCA40LETA 40 20 40

*LETA granulometria fina; LETA = Lodo ETA
Fonte: Autoria prépria.
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A partir dos resultados preliminares, estabeleceu-se uma nova faixa de trabalho, com
percentuais de residuos variando entre 20% e 60% (Tabela 10), a fim de assegurar a obtencao

de material classificado como revestimento cerdmico ndo esmaltado (porosidade < 10%).

Tabela 10 — Faixa de porcentagens e caracteristicas das ceramicas selecionadas.

Revestimento Ceramico
Nomenclatura AC CCA Lodo ETA

10CCA10LETA 80 10 10
15CCA15LETA 70 15 15
20CCA20LETA 60 20 20
25CCAZ5LETA 50 25 25
30CCA30LETA 40 30 30

Fonte: Autoria prépria

Na terceira etapa, para analisar a influéncia do tempo de sinterizacdo, foram
selecionadas trés composi¢Ges: 10CCA1OLETA (menor teor de residuo), 30CCA30LETA

(maior teor de residuo) e 100AC (apenas argila caulim).
3.3.1 Modelagem dos Corpos de Prova

Ap0s a escolha das dosagens a serem produzidas, iniciou-se o processo de fabricacdo
dos CPs. A massa dos materiais foram aferidas individualmente, considerando a porcentagem
relativa a massa de cada um. A Figura 17 ilustra os processos para obtencéo das amostras, onde:
(a) insercdo da AC no recipiente; (B) AC + CCA,; (c) AC + CCA + Lodo ETA; (d) mistura dos
materiais a seco; (e) adicdo 5% de adgua na mistura; (f) inicio da homogeneizacdo do material

seco com a gua durante 20 minutos (g) conformacéo dos CPs e (h) sinterizacao.

Figura 17 — Fabricagéo dos corpos de prova.

Fonte: Autoria propria.
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A conformacéo dos CPs foi realizada por moldagem em prensa hidraulica, modelo P-
100200 da marca Bonevau (Figura 18), com capacidade de carga de 100 toneladas, localizada
no laboratério de engenharia civil da UNIPAMPA — Campus Alegrete. Utilizou-se uma matriz
tripla com encaixe macho e fémea, com dimensdes de 150 x 30 x 20 mm, e pressédo de
compactacdo de 42,5 MPa. A cada operacdo de prensagem, foram fabricados trés CPs. O

processo de conformacéo foi conduzido de forma aleatoria.

Figura 18 — Prensa hidraulica; (b) matriz tripla.

Fonte: Autoria propria.

As composi¢Oes foram divididas em cinco grupos de (I a V), conforme a propor¢éo
crescente de residuos nas composic¢Ges. Cada grupo foi composto por 12 repeti¢des, numeradas
de 1 a 12, para garantir a identificagéo e controle dos ensaios. Posteriormente, foram secos em
estufa nas temperaturas de 45°C, 65°C, 85°C e 105°C por 24h em cada patamar, com intuito de
remover a umidade lentamente e, desse modo, evitar tensdes internas. A sinterizacdo foi
realizada no laboratério de Engenharia Mecéanica da UNIPAMPA — Campus Alegrete no forno
Inti, modelo FQR 1300/3 com limite superior de aquecimento de 1350°C (Figura 19-a).

Utilizou-se uma rampa de aquecimento em trés patamares: o0 primeiro com taxa de
aquecimento de 5°C/min até 150°C, seguido de permanéncia por 10 minutos para eliminacao
da umidade superficial; o segundo com taxa de aquecimento de 3°C/min até 500°C, com
permanéncia de 10 minutos para remocdo dos gases originarios pela combustdo e reacOes
qguimicas do material; e o terceiro, com taxa de aquecimento de 5°C/min até 1300°C, onde
permaneceu por 30 minutos (Figura 19-b). Para a etapa 3 seguiu-se a mesma rampa de queima,
mas com permanéncia de 4h a 1300°C. Os CPs foram colocados sobre uma base de tijolos
refratarios resistente a altas temperaturas (Figura 17-h). O resfriamento das amostras ocorreu

de forma natural e lenta no interior do forno desligado.



46

Figura 19 — (a) Forno para sinterizacdo; (b) Rampa de aquecimento.
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Fonte: Autoria prépria.

Apls a fabricacdo dos CPs, realizaram-se ensaios fisicos, quimico, mecanico e
termomecanico nos revestimentos ceramicos selecionados na primeira etapa. Para os CPs da

terceira etapa, foram conduzidos ensaios fisicos, mecénicos e termomecéanico.

3.4 Ensaios Fisicos

Para determinar as propriedades fisicas, foram realizados ensaios de absorcdo de 4gua
(AA), porosidade aparente (PA), densidade relativa aparente (DRA) e densidade aparente (DA),
de acordo com as equacdes 1 a 4, respectivamente, conforme NBR 1SO 13006 (ABNT, 2020)
e regidos pela NBR 1SO 10545-3 (ABNT, 2020). Utilizou-se uma estufa para secagem das
amostras, um dessecador, uma bomba a vacuo, um béquer, uma balanga com precisdo de 0,01

g e uma balanca hidrostatica.

(a) Absorcéo de agua (AA)
A absorcdo de agua (%), € a relacdo do liquido absorvido pelo CPs pela massa seca e

calculada pela Equacéo (1).

AA = 100x 2= Eq. (1)

mq

(b) Porosidade aparente (PA)
A porosidade aparente (%), é a relacdo entre o volume de poros abertos dos CPs e o seu

volume exterior, calculado pela Equacéo (2).

PA = 100x Z2— ™) Eq. (2)

(mz—m3)
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(c) Densidade relativa aparente (DRA)
A densidade relativa aparente esta associada a porcao impermeavel do corpo de prova,

ou seja, considera apenas a parte que ndo absorve agua. A DRA é calculada pela Equacéo (3).

mq

DRA = Eq. (3)

(my—m3)

(d) Densidade aparente (DA)
A densidade aparente (g/cm3) é o quociente da massa seca pelo seu volume exterior,

incluindo os poros. A DA é calculada pela Equacdo (4).

pA="2 Eq. (4)

Onde:

m; = massa do corpo de prova seco (Q);

m, = massa do corpo de prova saturado (g).
m4 = massa do corpo de prova suspenso (g).
V = (m, — mj3) = volume externo (cmd).

3.5 Ensaio Quimico

O ensaio de resisténcia ao manchamento foi realizado conforme a NBR 10545-13
(ABNT, 2020). Para cada composi¢do, foram ensaiados dois CPs, que ficaram expostos a
agentes manchantes como a tintura de iodo e 6leo de oliva, além de produtos domésticos (vinho
tinto e extrato de tomate), estes Ultimos ndo exigidos pela norma, mas incluidos para simular

condigdes reais de uso domestico.

A classificacdo dos revestimentos ceramicos é determinada pela alteracdo na aparéncia
da superficie, como surgimento de manchas ou descoloragdo. O ensaio € realizado em quatro
procedimento sequenciais (A a D), que simulam diferentes niveis de agressividade de limpeza

(Figura 20). O desempenho do revestimento € entdo classificado em cinco classes (1 a 5), sendo:

e Classe 5: mancha removida com facilidade;

e Classe 1: mancha ndo removida, mesmo apds procedimentos mais severos.

Portanto, quanto maior a classe, melhor é a resisténcia do revestimento.
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Figura 20 — Procedimento estabelecido pela NBR 10545-14.
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Fonte: Adaptado de Dondi (2008).

3.6 Ensaios Mecanicos

Foram realizados ensaios mecanicos de resisténcia a flexdo em quatro pontos (RF4P)
nas amostras das etapas dois e trés, e ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos (RF3P) nas
amostras da terceira etapa. As medicGes foram realizadas em equipamento da marca Shimadzu,

com capacidade de 5 kN e velocidade de 0,15 mm/minuto.

(a) Resisténcia a flexdo em quatro pontos

Determinou-se a carga de ruptura e 0 modulo de RF4P para avaliar as propriedades
mecanicas dos revestimentos ceramicos (Figura 21-a). Nesse ensaio, a distancia entre 0s apoios
e pontos de aplicacdo da carga é a mesma. Para garantir maior confiabilidade dos resultados,
foram ensaiadas cinco amostras (etapa 2) e quatro amostras (etapa 3) de cada composicao de
revestimento ceramico.

Neste ensaio, 0 CP é posto sob duas barras de apoio e, na parte superior, sdo aplicados
dois apoios cilindricos que pressionam o material na velocidade desejada até a ruptura. A barra
vertical é utilizada para travar os apoios cilindricos impedindo sua movimentagdo no momento
de aplicacdo da carga. A superficie superior da amostra sofre compressao, enquanto a base sofre
flexdo. A ruptura do CP ocorre quando é atingida a capacidade méxima da carga suportada. A
resisténcia a flexdo foi calculada pela Equacédo (6) (ASTM C1161, 2013).

3FL

RF4:M

Eq. (6)
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Onde:

RF, = Resisténcia a flexdo em quatro pontos (MPa);
F = carga de ruptura (N);

L = distancia entre as barras de apoio (mm);

b = largura do corpo de prova (mm);

d = altura do corpo de prova (mm).

Figura 21 — Ensaio de Resisténcia flexdo: (a) em 4 pontos; (b) 3 pontos.
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Fonte: Autoria propria.

(b) Resisténcia a flexao em trés pontos

Para realizacdo do ensaio de RF3P (Figura 21-b) seguiu-se as orientacbes da NBR 1SO
10545-4 (ABNT, 2020). Neste ensaio, o CP fica biapoiado enquanto a carga é aplicada no
centro. A superficie superior sofre compressdo, enquanto a superficie inferior sofre tracdo. A
ruptura do CP ocorre quando é atingida a maxima capacidade de carga. A resisténcia a tragdo
na flex&o foi calculada pela Equacéo (7).

3FL
2bd?

Onde:
RF; = Resisténcia a flexdo em trés pontos (MPa);
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3.7 Ensaio Termomecanico

Foi realizado o ensaio de resisténcia ao choque térmico para avaliar as propriedades
termomecanicas dos revestimentos ceramicos. Para este ensaio, observou-se que a temperatura
de 145°C recomendada pela norma NBR ISO 10545-9 (ABNT, 2020) ndo impde severidade
significativas aos CPs. Por isso, optou-se por adotar uma temperatura mais elevada, de 500°C,
conforme a metodologia proposta por Quevedo (2020), para aplicar um choque térmico mais
severo durante o ensaio.

Os CPs foram aquecidos em forno mufla até a temperatura de 500°C, quando
permaneceram por 30 minutos e, na sequéncia, submersos no tanque com agua a temperatura
ambiente sendo mergulhados na vertical. O agitador é ativado previamente de forma a manter
a uniformidade da temperatura da agua durante o resfriamento e evitar a formacdo de vapor
(Figura 22). Para realizacédo do ensaio, utilizaram-se 5 CPs (etapa 2) e 4 CPs (etapa 3) para cada
composicao.

Ap0s resfriamento por 5 minutos, os CPs foram secos ao ar por 10 minutos e, depois
levados ao forno para um novo ciclo, os quais foram repetidos até a ocorréncia da ruptura.
Calculou-se a resisténcia ao choque térmico pelas equacdes (7) e (8). Sendo RCT 1 a relacdo
entre 0 numero de ciclos em que ocorreu a primeira trinca (A) e o nimero de ciclos para a
ruptura (B). No RCT 2 é calculado o numero de ciclos para o aparecimento da primeira trinca

pelo dobro do ciclo em que ocorreu a ruptura do material (Quevedo, 2020).

A

RCT 1= (E) Eq. (7)
_ @

RCT 2= & Eq. (8)

Onde:

RCT = Resisténcia ao choque térmico;

A = Numero de ciclos para o aparecimento da primeira trinca;
B = NUmero de ciclos para a ruptura total da amostra.



Figura 22 — Ensaio de choque térmico.
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CPs na mufla 2 500°C

Fonte: Autoria prépria.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo, sdo analisados e discutidos os resultados obtidos na caracterizacao das

matérias-primas e dos corpos de provas (CPs), por meio de ensaios fisicos, quimicos, mecanicos

e termomecénicos, conforme as etapas experimentais realizadas.

4.1 Granulometria

A Figura 23 apresenta as curvas da distribuicdo do tamanho de particulas para a argila
caulim (AC), cinza da casca de arroz (CCA) e lodo ETA (LETA) e seus respectivos diametros

médios (d, 5). A Tabela 11 complementa essas informagdes, apresentado os diametros minimos

(do 1) € maximos (dg ).

Figura 23 — Distribuicdo do tamanho de particula das matérias-primas.
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Tabela 11 — Tamanho das particulas (um).

DiAmetros Matérias-Primas
AC | CCA |Lodo ETA
do. 3,310 |2,166 | 227,090
dos 6,652 |3,155| 331,680
dog 13,826 | 6,377 | 486,560

Fonte: Autoria prépria
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A NBR 6502:2022 apresenta denominacdes especificas para as faixas de tamanho dos
gréos e seus respectivos limites. Com base nesses criterios, as granulometrias da AC e da CCA
sdo classificadas como silte, uma vez que ambas possuem particulas com diametros superior a
0,002mm e inferior a 0,06mm. Por outro lado, o lodo ETA é enquadrado como areia média,

com particulas na faixa de 0,2mm a 0,6mm.

Observa-se que em relacao a granulometria média dos materiais, as particulas do lodo
ETA séo aproximadamente 50 vezes maiores que a AC e cerca de 105 vezes maiores que as da
CCA. Devido a essa diferenca significativa no tamanho das particulas, adotou-se o termo
granulometria gratda para o lodo ETA (com particulas >400um) e granulometria fina para 0s

materiais com particulas menores que esse limite.

A granulometria gratda foi adotada com intuito de destacar o residuo de ETA nos CPs
em relacdo as outras matérias-primas e, paralelamente, evitar o descarte de fraces do material.
Diferentemente de trabalhos prévios, como os de Azolim (2022), Cardoso (2022) e Cabral
(2023), que utilizaram lodo com granulometria inferior a 400um, em forma de po, buscando
manter a compatibilidade com a granulometria das demais matérias-primas, neste estudo optou-
se por preservar uma fracdo mais gratuda do material, de modo a explorar seu potencial de

aplicacdo em condi¢fes menos processadas.

A combinacdo de diferentes tamanhos de granulometria podem apresentar vantagens
em relacdo ao fator de empacotamento, de modo que os vazios deixados pelas particulas
maiores sejam preenchidos por particulas menores e, desse modo, resultando em uma estrutura

mais densa e compacta (Oliveira et al., 2018).

4.2 Etapa 1: Analise da Estética e Propriedades Fisicas dos CPs

Nesta fase, foram ensaiados um CP de cada composicdo para balizar a sele¢do das
composigdes mais adequadas a serem investigadas de forma mais detalhada, baseado em
parametros fisicos: absorcdo de agua (AA), porosidade aparente (PA), densidade relativa
aparente (DRA), densidade aparente (DA), assim como em aspectos estéticos. Os resultados
referente a estética dos materiais sao apresentados na Figura 24 em comparacao a revestimentos

ceramicos comerciais da Figura 25.
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Figura 24 — Aspecto visual dos CPs com diferentes composicdes de residuos.
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Fonte: Autoria prdpria.

As amostras (a) e (d), (b) e (e) e (c) e (g) possuem a mesma composi¢do, mas
granulometrias distintas de lodo ETA. Observa-se que CPs fabricados com lodo ETA de
granulometria gradda apresentam maior contraste em comparacdo aqueles com lodo de

granulometria fina que resultaram em colora¢do mais uniforme.



Figura 25 — Revestimentos ceramicos comerciais para paredes.
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Fonte: Pasinato (2025).

55

Observou-se que a estética do material pode ser influenciada ndo apenas pela

granulometria do residuo empregado, mas também, pela variacdo do teor de lodo incorporado.

Esse efeito € semelhante ao encontrado em amostras comerciais, as quais apresentam graos

evidentes em sua composi¢do, contribuindo para um aspecto visual caracteristico. Os resultados

dos ensaios fisicos estdo apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — Resultados ensaios fisicos da analise preliminar.

i . . DRA DA

Composicdes AA (%) PA (%) (g/cm?®)  (g/cm?)
a 30CCA20LETA* 10,18 19,08 2,32 1,88
b 20CCA30LETA* 9,91 18,86 2,35 1,90
C 30CCA30LETA* 9,86 17,99 2,22 1,82
d 30CCA20LETA 8,43 15,98 2,25 1,89
e 20CCA30LETA 7,59 14,98 2,32 1,97
f 50LETA 11,87 21,85 2,35 1,84
g 30CCA30LETA 9,70 17,74 2,22 1,83
h 35CCA35LETA 11,57 20,29 2,20 1,75
i 40CCA40LETA 14,40 23,90 2,18 1,66
j 10CCA50LETA 10,11 18,96 2,31 1,88
k 20CCA50LETA 10,98 20,09 2,29 1,83
| 20CCA40LETA 10,93 20,28 2,33 1,86

*Lodo de granulometria fina.
Fonte: Autoria prépria.
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As amostras com lodo ETA de granulometria fina* resultaram em uma AA e PA maiores
e densidades semelhantes, em relacdo a granulometria grauda. Este resultado pode ser devido
ao melhor fator de empacotamento dos graos, pois 0s vazios maiores sao preenchidos por
particulas menores (CARDOSO, 2009).

Na amostra (f), ndo houve utilizagdo da CCA, resultando em uma AA de 11,87%, o
maior valor entre todas as composi¢@es. Na amostra (j), com adicdo de 10% de CCA em
substituicdo a AC, observou-se uma reducdo nos valores de AA e PA. Por outro lado, a
incorporacdo de lodo ETA aumentou tanto a AA quanto a PA, comportamento também
observado por Azolim (2022).

E importante mencionar que foi fabricado um CP com a composicdo 50% CCA e 50%
lodo ETA. No entanto, o material apresentou elevada fragilidade, rompendo ao ser manipulado,
antes mesmo da realizacdo dos ensaios fisicos. Essa fragilidade é atribuida a auséncia da AC,
material responsével por contribuir significativamente para o ganho de resisténcia mecanica das

formulac@es, devido ao ganho de coesao (LUZ et al., 2008).

As composicdes com adicdo de residuos em proporcdes acima de 60% apresentaram
AA com valores superiores a 10%, sendo enquadrados pela NBR 1SO 13006:2020 como
revestimentos ceramicos grupo BIII: placas esmaltadas. Dessa forma, essas composic¢des foram
descartadas das etapas subsequentes, com objetivo de manter os ceramicos dentro da faixa

correspondente a placas ndo esmaltadas, prensadas a seco, que exigem AA inferior a 10%.

4.3 Etapa 2: Analise das propriedades fisicas, quimica, mecanica, termomecanica e

cristalogréaficas para as composicoes entre 20 e 60% de residuos

Para a continuidade da pesquisa, utilizou-se CCA e lodo ETA em partes iguais. A
porcentagem minima de residuos (20%) foi definida com base nas pesquisas por Azolim (2022),
Cardoso (2022) e Cabral (2023), enquanto a porcentagem méaxima (60%) foi estabelecida a

partir da analise preliminar dos ensaios fisicos da primeira etapa.

Essa escolha teve como objetivo avaliar o comportamento dos materiais de forma
equilibrada, evitando que a predominéncia de um deles influenciasse significativamente nos
resultados. Os CPs com as novas composi¢des sdo mostrados na Figura 26, e foram submetidas

a ensaios fisicos, mecanico, quimico e termomecanico.
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Figura 26 — FormulacGes selecionadas.
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Fonte: Autoria propria.

4.3.1 Difracédo de Raios-X

A andlise por difragdo de raios-X (DRX) foi realizada nas matérias-primas misturadas,

antes da queima, e nas amostras sinterizadas a 1300°C por 0,5h.

A Figura 27 apresenta o diagrama das matérias-primas antes da sinterizagdo, mostrando
picos para as fases: Quartzo (SiO,), codigo de referéncia (CR): 01-083-0539; Brownmilerita
FeAlO;(Ca0),, CR: 01-074-1346 e Tridimita (Si0,), CR: 01-071-0261. Os compostos
encontrados nas matérias-primas, convergem com os elementos encontrados na anéalise de
fluorescéncia de raios X (FRX), como: SiO,, Al,04, Fe,05 e CaO. Os picos de Quartzo e

Tridimita evidenciam a elevada proporcao de SiO, nas matérias-primas.
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Figura 27 — Diagrama das matérias-primas antes da sinterizacéo.
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Fonte: Autoria prépria

Como apresentado no item 2.2, a silica amorfa é obtida em temperaturas de queima da
casca de arroz acima de 400°C e abaixo de 800°C. Entre 800°C e 1000°C ¢é formada silica
cristalina na forma de Quartzo, podendo também ocorrer a Cristobalita. Em alguns casos, a fase
Tridimita pode se formar, dependendo do teor de impurezas presente na CCA (GUPTA et al.,
2022), em especial calcio e ferro.

No estudo realizado por Gilabert et al. (2025), observou-se que acima da temperatura
de 1250 °C, ndo h& aumento na formacdo de Tridimita. Nessa temperatura, a viscosidade do
sistema deixa de favorecer a cristalizacdo dessa fase, uma vez que o material tende a fuséo,
resultando no enfraquecimento e alargamento dos picos.

Acredita-se que a calcinagdo do lodo ETA a 1000°C por 3h, resultou no surgimento da
Brownmilerita. Essa fase, em geral, ocorre na faixa de 1100 °C a 1200 °C, a partir da reacdo
entre Oxidos de célcio, ferro e aluminio. No entanto, em temperaturas superiores a 1250-1300
°C, a Brownmilerita torna-se instavel, reagindo com outras fases presentes (SANCHEKO, S.;
KORSHUNOV, A, 2024).

Na analise dos picos, o alumen de potéssio (Al;KO,;Si;, CR: 00-046-0741), foi
considerado como uma possivel fase a ser formada. Contudo, a literatura indica que este
composto se decompde em temperaturas inferiores a 1300 °C (FRAGOSO, 2024). Portanto, a
hipdtese de sua presenca na amostra final foi descartada e qualquer pico correspondente foi

tratado como um falso positivo.
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Na composicdo 10CCA10LETA, (Figura 28), verificou-se a diminuicao da intensidade
dos picos de quartzo, acompanhada pelo surgimento de novos picos correspondente a Berlinita
(AIPO,), CR: 01-071-1042 e Silimanita (Al,SiOs), CR: 01-083-1566.

Figura 28 — Diafratograma composi¢cdo 10CCA1O0LETA sinterizada (0,5h).
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Fonte: Autoria prépria

O Quartzo e a Berlinita apresentam estruturas cristalinas semelhantes (ZAWRAH et al.,
2024). A identificacdo da fase Berlinita na analise de DRX indica relevancia do fosforo na
composicao do material. De acordo com Liu et al. (2019), a presenca dessa fase pode contribuir
para o estabelecimento de fortes ligagdes entre particulas ceramicas, além de potencialmente

melhorar a resisténcia a corrosio do revestimento.

Le-pig et al. (2012), observaram que em geopolimeros, a quantidade de cristais de
Quartzo e Berlinita atingiu 0 maximo em torno de 1000°C. Quando a temperatura foi elevada
para 1150°C, verificou-se a transformacéo das fases de Quartzo e Berlinita em Cristobalita e

em outros polimorfos de aluminio.

De acordo com Omari et al. (2024), a medida que a temperatura aumenta, a Berlinita
sofre transformacdes estruturais que estdo relacionadas as suas propriedades de expansdo
térmica. Com o0 aquecimento, a rede cristalina se expande devido as vibragdes térmicas dos
atomos presentes na estrutura, o que provoca altera¢fes nas distancias entre ions de aluminio e
fosfato, alem de modificar os angulos entre os tetraedros. Essas mudancas estruturais podem

influenciar diretamente as propriedades fisicas do material.
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Devido a estrutura cristalina da Berlinita apresentar modificacdes em funcdo da
temperatura, seu comportamento anisotrépico também pode apresentar alteracdes e impactar
suas propriedades mecanicas, elétricas e térmicas (OMARI et al., 2024).

A Silimanita é um mineral rico em alumina, 0 que a torna altamente valorizada em
aplicacdes industriais de alta temperatura. A utilizacdo da Silimanita contribui para a
manutencdo da resisténcia mecénica e para o aumento da estabilidade térmica e quimica.
Quando submetida ao processo de calcinagéo, a Silimanita se transforma em Mulita, um silicato
de aluminio que contribui para elevada resisténcia a flexdo e a compressdo em materiais
ceramicos expostos a temperaturas extremas (LASSETTER, 2024).

O acréscimo de 5% de cada residuo, CCA e lodo ETA (15CCA15LETA), resultou na
reducdo da intensidade dos picos de Berlinita e Silimanita em 26 = 26° (Figura 29), enquanto
se observou o aumento da intensidade do pico de Quartzo em 26 = 22°, quando comparado a
amostra 10CCA10LETA.

Figura 29 — Diafratograma composicdo 15CCA15LETA sinterizada (0,5h).
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Fonte: Autoria propria

Na composicdo 20CCA20LETA (Figura 30), observou-se um aumento na intensidade
de picos correspondente a Berlinita e a Silimanita em 20 = 26°, assim como do Quartzo em 20
= 22° e novos picos em 260 = 64° a 20 = 77°, em comparagdo com a amostra 15CCA15LETA.

Nota-se, ainda, a predominéancia da fase de Berlinita nessa composicéo.
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Figura 30 — Diafratograma composi¢do 20CCA20LETA sinterizada (0,5h).
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Fonte: Autoria propria

Na composicdo 25CCA25LETA (Figura 31), observou-se que a intensidade dos picos
de Berlinita e Silimanita em 20 = 27° foi semelhante a registrada na composigéo
15CCAIL5LETA. Além disso, verificou-se um aumento na intensidade do pico de Quartzo em
20 = 22° Notou-se, ainda, a auséncia de picos para valores de 26 superiores a 70°, indicando
que determinadas fases presentes nas outras composi¢es ndo se formaram ou estdo abaixo do

limite de deteccdo do DRX.

Figura 31 — Diafratograma composicdo 25CCA25LETA sinterizada (0,5h).
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Na composicdo 30CCA30LETA (Figura 32), observou-se o aparecimento de picos de
Mulita (Al2(Al2:8Si1,2)O96), CR: 01-082-1237, resultantes da transformacdo da Silimanita.
Além disso, foram identificadas fases de Cristobalita (Si0,), CR: 01-076-0939. A formacéo de
novas fases pode estar associada ao aumento da porcentagem de residuos incorporados a
composicdo. A maior intensidade de picos ocorreu em 26 = 22° (Cristobalita), enquanto em 20
= 27° a intensidade de picos foi menor, em comparagdo com as demais composicdes, e
indicando a substituicdo da fase Berlinita pela Mulita.

De acordo com Lima et al. (2022), a Mulita possui propriedades notaveis, incluindo a
elevada estabilidade térmica, baixa expansdo, condutividade térmica reduzida e resisténcia ao
choque térmico, caracteristicas que conferem grande relevancia tecnoldgica e multiplas

possibilidades de aplicacdo nos diversos setores da engenharia.

Figura 32 — Diafratograma composi¢cdo 30CCA30LETA sinterizada (0,5h).
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Segundo Ribeiro et al. (2025), a formacéo e a estabilidade da Mulita sdo fortemente
influenciadas pela temperatura de sinterizagdo, exercendo impacto direto no desempenho
mecanico e térmico de materiais ceramicos refratarios. Com o aumento da temperatura de
sinterizacdo, ocorre a transformacao progressiva de fases como a Silimanita em Mulita, o que

eleva a rigidez e a estabilidade térmica do material.
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A Cristobalita ¢ formada ap0s a queima da silica em temperaturas acima de 1100°C,

condi¢do que promove sua cristalizacdo. Materiais com quantidades significativas dessa fase

tendem a desenvolver microfissuras e a apresentar reducdo da resisténcia mecanica, efeito

atribuido a contracao volumeétrica que ocorre quando a Cristobalita 3 (cUbica) se transforma em
Cristobalita a (tetragonal) durante o resfriamento (THIEME et al., 2025; ZHENG et al., 2021).

No presente trabalho, foi detectada predominantemente a fase a.

Segundo Kaczmarczyk et al. (2024), as diferencas nas propriedades mecanicas de

materiais com composi¢des quimicas semelhantes estdo provavelmente associadas a variacdo

em suas microestruturas. Fatores como a orientacao cristalina, a distribui¢do e o tamanho dos

gréos, a proporcao entre matriz vitrea e a fase cristalina, bem como, o grau de homogeneidade,

exercem influéncia direta sobre a resisténcia dos materiais.

4.3.2 Ensaios Fisicos

Para os ensaios fisicos, foram preparados 12 CPs para cada composi¢do, com o objetivo

de aumentar a robustez estatistica dos resultados e permitir uma analise mais confiavel do

comportamento do material (Tabela 13), totalizando 60 CPs analisados.

Tabela 13 — Resultados ensaios fisicos.

Média

Coef. De Coef. De Coef. De DMA Coef. De

Composicdes AA (%)| Variacdo |PA (%) | Variacdo | DRA | Variagdo (gfem?) Variacdo

(%) (%) (%) (%)
5,21 11,07 2,39 2,12

10CCAI0LETA (£0,34) 6,545 (+0.65) 5,884 (£0.01) 0,486 (£0,02) 0,765
5,69 11,75 2,34 2,06

15CCAIL5LETA (£0.31) 5,423 (:0.60) 5,139 (£0.01) 0,446 (£0,01) 0,309
6,43 12,90 2,3 2,01

20CCA20LETA (£0.46) 7,212 (£0.90) 6,992 (£0.02) 0,920 (+0,01) 0,426
7,45 14,49 2,27 1,94

25CCA25LETA (£0.41) 5,472 (20.75) 5,145 (£0.02) 0,750 (£0,01) 0,566
9,01 16,87 2,23 1,87

30CCA30LETA (£0,37) 4,124 (20.65) 3,835 (£0.03) 1,131 (£0,02) 1,016

Fonte: Autoria propria.

Comparando os CPs 30CCA30LETA com a amostra preliminar da Tabela 12, observa-

se que os valores médios situam-se dentro da faixa de confianca de 95% (+ 2 desvios-padréo).
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Cabral (2023) analisou CPs fabricados nas mesmas condi¢6es de queima e observou que
a amostra composta exclusivamente por argila caulim (L00AC) e a com substituicdo de 10% da
AC por CCA (10CCA), apresentaram valores de AA de 6,15% e 7,91%, respectivamente. Em
relacdo a PA, a amostra 100AC registrou 12,63%, enquanto a 10CCA apresentou 15,81%.

Em comparacdo com o presente estudo, observou-se que as amostras contendo até 30%
de residuo apresentaram valores de AA e PA inferiores aos da amostra 100AC. Além disso, as
amostras com até 50% de residuo também demonstraram valores de AA e PA menores quando
comparadas a amostra contendo 10CCA (Figura 33). Esse resultado esta de acordo com Kazmi
et al. (2016), que observaram aumento da porosidade ao adicionar CCA na fabricacéo de tijolos,
efeito atribuido a decomposicéo da matéria organica e ao elevado teor de silica presente na CA,
fatores que favorecem a formacao de poros na CCA.

A adicdo de lodo ETA contribuiu para o desempenho positivo em relagédo aos CPs
compostos apenas por AC e CCA, possivelmente devido a um melhor fator de empacotamento
das particulas.

Com o aumento da substituicdo da AC por proporc¢oes iguais de CCA e lodo ETA, os
valores de AA aumentaram progressivamente, passando de 5,21% na composicdo
10CCAL1OLETA para 9,01% na composi¢cdo 30CCA30LETA. Observou-se também um

acréscimo de 34,4% na PA entre as duas composi¢oes.

Figura 33 — Resultados AA e PA.
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De acordo com Faria (2015) e Siqueira (2017), a PA esta relacionada a quantidade de
poros formados durante a queima das pecas ceramicas. Essa condicdo pode influenciar
diretamente as propriedades finais dos CPs, uma vez que materiais mais porosos e menos

densos tendem a apresentar desempenho mecanico inferior (CALLISTER, 2018).

Em relacdo a densidade, o grafico da Figura 34 ilustra os resultados da DMA. A medida
que a AA e PA aumentaram, a DMA diminuiu, devido ao maior volume/quantidade de poros,
demonstrando o comportamento inversamente proporcional entre essas propriedades. No
contexto de aplicacdo na construgdo civil, especialmente em revestimentos ceramicos para
paredes em areas ndo Umidas, essa caracteristica € desejavel, pois materiais mais leves e porosos
proporcionam melhor desempenho no isolamento térmico e absorcdo sonora (CHEN et al.,
2021).

Figura 34 — Resultado DMA.
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Fonte: Autoria propria.

A DRA considera apenas a fracdo da amostra que ndo absorve agua, apresentando uma
reducdo progressiva de 2,39 g/cmé nos CPs 10CCA10LETA, com maior teor de AC, para 2,23
g/cm3 na composicdo com maior teor de residuos. Essa densidade esta associada a fracdo sélida
efetiva do material, desconsiderando os poros abertos. A diminuigéo dos valores de DRA indica
menor compactacdo dos gréos e aumento do volume associado a defeitos internos ou poros
fechados, evidenciando a influéncia da incorporacdo de residuos na densificacdo e na

microestrutura do material.
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De acordo com Chen et al. (2021), as ceramicas porosas apresentam um grande
potencial para aplicacdo, devido a sua baixa densidade, elevada tenacidade, alta resisténcia ao
choque térmico, eficiente capacidade de isolamento térmico, caracteristicas que ndo sdo

encontradas em ceramicas densas.

4.3.3 Resisténcia ao Manchamento

Inicialmente, foram aplicados como agentes manchantes a tintura de iodo (Figura 35) e
6leo de oliva (Figura 36). Posteriormente, foram aplicados vinho tinto e extrato de tomate, nas
amostras submetidas a tintura de iodo. Todos 0s agentes permaneceram em contato com a
superficie por 24h antes do inicio do processo de limpeza. As imagens foram registradas

imediatamente apds cada etapa, permitindo a visualizacdo do processo.

Na Figura 35-a observa-se 0 aspecto apés a aplicacdo da tintura de iodo, com coloragdo
intensa e bem definida nas areas de contato. Ap6s 24h de exposicao (Figura 35-b), nota-se a
penetracdo parcial do corante, resultando em manchas mais espalhadas. Observa-se que a
tintura da amostra 25CCA25LETA foi quase toda absorvida nesse intervalo de tempo. Este
resultado pode estar associado a microestrutura do material, em funcdo do tamanho e da

quantidade de poros presentes.

A Figura 35-c mostra a etapa inicial de limpeza, na qual os CPs foram submetidos a
agua quente corrente por 5 minutos, evidenciando a reducéo significativa da intensidade das
manchas. Por fim, na Figura 35-d, apds secagem em estufa a 105°C por 2h e limpeza final com
detergente neutro, as superficies apresentaram remocdo completa do agente manchante,
compativel com a classificacao 4 de resisténcia ao manchamento, indicando boa limpabilidade

para esse tipo de produto.
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Figura 35 — Aspecto visual dos CPs ap6s aplicacdo da tintura de iodo.

(a) (b) (©) | (d)

30/30 |

25/25
20/20
15/15

10/10

Fonte: Autoria prépria

Apds a completa remocéo da tintura de iodo, os CPs foram submetidos a secagem em
estufa a 105°C por 2h. Em seguida, aplicou-se 0 agente manchante vinho tinto, seguindo os
processos estabelecidos. O mesmo procedimento foi repetido para o agente manchante extrato
de tomate. Em ambos os casos, a remocao foi integral apds os 5 minutos de exposicdo a agua

quente corrente, resultando na classificacdo de desempenho classe 5, de facil limpabilidade.

O ensaio de manchamento com éleo de oliva, mostrou, ap6s 24 horas, (Figura 36-b) a
mancha apresentou-se levemente menos evidente do que em relacdo a observada na Figura 36a,
possivelmente devido a infiltracdo do dleo nos poros do material. A Figura 36¢ € referente a
amostra ap0s 5 minutos de exposicdo a dgua quente corrente, onde a mancha permaneceu
visivel. Diferentemente do comportamento observado com a tintura de iodo, o 6leo de oliva
exigiu a etapa de limpeza com detergente basico (classe 3) e posteriormente ataque basico

(classe 2) para reducdo da mancha (Figura 36-e e Figura 36-f, respectivamente).

Embora os processos aplicados tenham minimizado a aparéncia superficial da mancha,
ndo foram capazes de elimina-la completamente. Dessa forma, o desempenho para o éleo de
oliva foi classificado como classe 1, caracterizada pela dificil limpabilidade. Resultado
semelhante foi encontrado por Menegazzo et al. (2006) para revestimentos de porcelanato
polido (produto ndo esmaltado), que também apresentaram manchas persistentes para o 6leo de
oliva apds a limpeza. Para esse mesmo material, os autores classificaram a resisténcia ao

manchamento em relacgdo a tintura de iodo como classe 5.
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Figura 36 — Aspecto visual dos CPs apds aplicacdo do 6leo de oliva.
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Fonte: Autoria prépria

Na ultima etapa (Figura 36-f), observa-se que a composi¢do com maior porcentagem de
residuo e, consequentemente, mais porosa, foi aquela em que a mancha se tornou mais evidente.
De acordo com Ramirez (2012) nos revestimentos porosos, 0 agente manchante ndo ocupa
apenas 0s poros em comunicacdo direta com o exterior, mas também penetra através dos
capilares, atingindo uma profundidade variavel conforme o tempo de exposicéo e a fluidez do
préprio agente (Figura 37). Nesse contexto, o 6leo de oliva pode ter penetrado, preenchido e
saturado os poros, dificultando sua remocdo do interior do CP, devido a sua elevada

viscosidade, o que resulta na persisténcia da mancha.
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Figura 37 — Esquema do processo de formacao de mancha em revestimento poroso.
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Fonte: Adaptado de Ramirez (2012).

4.3.4 Resisténcia a flexdo em quatro pontos

Foram ensaiados cinco CPs para cada composi¢do. A Tabela 14 apresenta a forca média
méaxima de ruptura e a média das resisténcia a flexdo em quatro pontos (RF4P), bem como, o
desvio padréo e o coeficiente de variagdo. A Figura 38 apresenta os resultados de forma gréfica.

Tabela 14 — Resultados da RF4P.

Composigdes - Meédias C_oef;. de
Fmax (N) | RF4P (MPa) | Variacdo (%)
10CCA1O0LETA | 1746,353 (ié, gég) 3,116
15CCAL1SLETA | 1772,027 (igigg) 3,853
20CCA20LETA | 1662,783 (18:335) 2,387
25CCA25LETA | 1601,403 (56?51420) 6,124
30CCA30LETA | 1405,277 (176?3':9) 1,388

Fonte: Autoria prépria
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Figura 38 — Resultados medios da RF4P.
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E possivel verificar que a amostra 10CCA10LETA apresentou a maior resisténcia a
flexdo (11,82MPa), enquanto a amostra 30CCA30LETA a menor (7,11MPa). Esse
comportamento estd diretamente relacionado a porosidade (Figura 39), pois materiais mais
porosos e menos densos tendem a apresentar desempenho mecanico inferior, conforme descrito
por Cardoso (2022).

Figura 39 — Relacéo entre a RF e a PA.
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Apesar da amostra 10CCA10LETA apresentar a maior resisténcia média a flexdo entre

as composicOes avaliadas, a forca maxima média foi observada na amostra 15CCA15LETA.

A norma ABNT NBR 10545-4 estabelece, para revestimentos ceramicos com
porosidade aparente entre 6 e 10%, espessura superior a 7,5 mm e resisténcia minima de 15
MPa, um valor minimo de 600 N para a for¢a aplicada no ensaio de carga de ruptura. Com base
nesse critério, todas as amostras testadas atenderam ao requisito de forca aplicada. No entanto,

os resultados do maddulo de resisténcia a flexdo ficaram abaixo do exigido pela norma.

A norma vigente especifica a determinacdo da resisténcia a flexdo em trés pontos
(RF3P), enquanto, nesta pesquisa, adotou-se 0 ensaio em quatro pontos (RF4P). Este dltimo é
considerado mais adequado para materiais ceramicos, pois 0 momento fletor permanece
constante ao longo de uma regido maior da amostra, tornando o ensaio mais sensivel a deteccédo
de falhas criticas e ocasionais. Dessa forma, o0 RF4P tende a representar de maneira mais fiel o

comportamento estrutural do material quando submetido a carregamentos mecénicos.

Segundo Morrell (2007), uma consequéncia da comparacao entre os dois metodos de
ensaios é que RF3P, geralmente, tende a apresentar valores de resisténcia superiores em relacdo
aos obtidos pelo RF4P. Essa diferenca metodoldgica ajuda a explicar os resultado obtidos por
Cabral (2023) que, ao realizar o ensaio de RF3P na amostra com 10CCA10LETA obteve uma
forca maxima de 1104 N e resultado da resisténcia de 15,38 MPa, enquanto no presente
trabalho, utilizando 0 método RF4P para a mesma composicéo, a forca méxima foi de 1746,35

N e o valor da resisténcia foi de 11,82 MPa.

A Figura 40 apresenta os modos de fratura observados nas diferentes composic¢oes. As
rupturas ocorreram, em grande maioria, na regido central entre os dois aplicadores de carga
superiores, onde 0 momento fletor atinge seu valor maximo. Como esperado para materiais

ceramicos, os CPs ndo exibiram deformagcdo plasticas e romperam de forma abrupta e frégil.

Observa-se ainda que o caminho de propagacgéo da trinca, em sua maioria, ocorreu de
forma retilinea inclinada. As composi¢@es com maior teor de residuos (25CCA25LETA e
30CCA30LETA), na superficie de ruptura apresentou maior irregularidade, possivelmente

associada a maior porosidade e heterogeneidade microestrutural.
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Figura 40 — Ruptura dos CPs ap0s ensaio de RF4P.
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Fonte: Autoria prépria.

4.3.5 Resisténcia ao Choque Térmico

Foram ensaiadas cinco amostras de cada composic¢éo no ensaio de resisténcia ao choque
térmico (RCT) devido ao desvio padrdo, apenas trés foram consideradas no célculo. Os CPs
foram selecionados aleatoriamente e divididos em dois grupos para facilitar o manuseio durante

0s processos do ensaio. A Tabela 15 mostra os resultados da RCT.
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Tabela 15 — Resultados para o choque térmico.
Ciclo da

Composicdes Cp Ciclo Qa primeira Eratura RCT1 RCT2
trinca (A) (B) (A/B) (A)/(B?

4 2 28 0,07 0,003

10CCAI10LETA 5 3 27 0,11 0,004
9 2 26 0,08 0,003

Média 2,3 27 0,09 0,003

4 3 14 0,21 0,015

15CCAI1SLETA 6 2 25 0,08 0,003
7 3 19 0,16 0,008

Média 2,6 19,33 0,15 0,009

6 1 22 0,05 0,002

20CCA20LETA 7 2 18 0,11 0,006
11 2 13 0,15 0,012

Média 1,6 17,66 0,10 0,01

1 3 23 0,13 0,006

25CCA25LETA 7 1 21 0,05 0,002
12 2 22 0,09 0,004

Média 2 22 0,09 0,004

7 1 22 0,05 0,002

30CCA30LETA 9 2 28 0,07 0,003
12 3 19 0,16 0,008

Média 2 23 0,09 0,004

Fonte: Autoria propria

Observou-se que a primeira trinca surgiu entre o primeiro ao terceiro ciclo nas
composigdes ceramicas analisadas. O ciclo de fratura, por sua vez, apresentou variagoes entre
0s CPs de uma mesma composi¢do. A RCT é avaliada pela razdo entre o ciclo de inicio da
primeira trinca e o ciclo de fratura. Dessa forma, quanto menor for o valor de RCT1, maior sera

a sobrevida do material ceramico frente aos choques térmicos.

Na Figura 41, observa-se 0 surgimento e a propagacéo gradual de fissuras superficiais
no CP da composicdo 30CCA30LETA a partir do 6° ciclo. Nos 9° e 12° ciclos, as trincas se
tornaram mais evidentes e continuas, indicando o comprometimento estrutural do material. No
14° ciclo ocorreu a ruptura completa. Nota-se ainda que a fissura ndo apresenta trajetoria
retilinea, possivelmente seguindo a distribuicdo dos poros. Este CP apresentou a menor

sobrevida entre os da composicao.
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Figura 41 — Progresséo de fissura no ensaio de RCT.
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A Figura 42 apresenta os resultados da RCT obtidos na presente pesquisa, bem como os
resultados do estudo de Cabral (2023).

Figura 42 — Resultado do ensaio de choque térmico.
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Segundo Cabral (2023), as amostras 100AC e 10CCA apresentaram médias de ciclos
até a ruptura de 22,25 e 12, respectivamente. Quando comparadas aos resultados da presente
pesquisa, observa-se que as amostras 10CCA10LETA e 30CCA30LETA apresentaram RCT
superior a da amostra 100AC. Além disso, todas as composi¢fes contendo lodo ETA
demonstraram desempenho superior a amostra 10CCA, indicando que a adicdao desse residuo
contribui significativamente para a melhoria da RCT.
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Cabral (2023) também avaliou a composi¢cdo 10CCA10LETA com granulometria fina
de lodo, obtendo uma média de 13,5 ciclos para ruptura na RCT. No presente trabalho, a mesma
composicao, porém com a granulometria gratda do lodo suportou o dobro de ciclos (27). Dessa
forma, a granulometria mais grossa do lodo pode ter contribuido positivamente para o
desempenho na RCT.

A composicdo 10CCALOLETA apresentou o melhor desempenho na RCT. Esse
resultado pode ser explicado pelos ensaios fisicos, pois a menor incorporacao de residuos
resultou na maior densidade média aparente, indicando uma matriz mais compacta e com menor
volume de poros, o que favorece a resisténcia a variagdes bruscas de temperatura, reduzindo a

formacédo de trincas.

Por outro lado, a composicdo com maior teor de residuos (30CCA30LETA), apresentou
uma recuperagao significativa na resisténcia ao choque térmico, fato diretamente relacionado
aos elevados valores de porosidade aparente. De acordo com Jin et al. (2016), além da

porosidade, as micro caracteristicas dos poros também tenham impacto significativo na RCT.

A amostra 20CCA20LETA apresentou o pior desempenho térmico e elevado grau de
variabilidade fisica, o que indica baixa uniformidade estrutural. Os altos coeficientes de
variacdo obtidos nos ensaios de absorcdo por agua (7,21%) e porosidade aparente (6,99%),
sugerem uma distribuicdo irregular das particulas na matriz ceramica. Essa heterogeneidade
compromete a coesédo interna do material, favorecendo a formacao de zonas de fragilidade e,

consequentemente, a ruptura precoce durante o ensaio de RCT.

A Figura 43 apresenta os resultados dos CPs submetidos ao ensaio de choque térmico.
Observa-se que, na maioria dos casos, as trinchas formadas possuem um padréo zigue-zague,
evidenciando trajetorias irregulares. De acordo com a revisdo bibliografica, esse tipo de fratura
esta associada a uma maior energia total de ruptura, uma vez que as trincas percorrem caminhos
mais longos devido ao contorno dos poros (LU et al., 2014; VANDERPERRE et al., 2004).
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Figura 43 — CPs fraturados apés ensaio de choque térmico.
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Fonte: Autoria prépria

Verificou-se que as amostras a partir de 20CCA20LETA romperam em mais de um
ponto do CP, indicando falha simultanea ao longo da amostra. O mesmo comportamento foi
observado por Quevedo (2020), em que as amostras também apresentaram ruptura em dois
locais a0 mesmo tempo.

4.4 Etapa 3: Estudo da Influéncia do tempo de Queima nas Propriedades Fisicas,

Mecéanica e Termomecanica

Para compreender a influéncia do tempo de queima (1300° por 4h) nas propriedades do
material, foram realizados a analise DRX, ensaios fisicos (absor¢do de agua, porosidade
aparente, densidade aparente, densidade relativa aparente), mecanicos (resisténcia a flexdo em
trés e quatro pontos) e termomecanicos (resisténcia ao choque térmico) nas amostras com
100AC, 10CCA10LETA e 30CCA30LETA.
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4.4.1 Difracado de Raios-X

A Figura 44 apresenta o diagrama da amostra 100AC ap0s a sinteriza¢do, mostrando
picos para as fases: Quartzo (Si0,), codigo de referéncia (CR): 00-005-0490; Mulita
(Al2(Al2,8Si1,2)O96), CR: 01-079-1450 e Cristobalita (SiO,), CR: 01-077-1317. Os compostos
encontrados na amostra, convergem com os elementos encontrados na analise de fluorescéncia
de raios X (FRX) da Tabela 8, como: SiO,, Al,05 e Fe,05. Os picos de Quartzo e Cristobalita

evidenciam a elevada proporcéao de SiO, na composicao.

Figura 44 — Diafratograma composicdo 100AC sinterizada (4h).
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Fonte: Autoria propria

Ao comparar os difratogramas da composi¢do 100 AC sinterizada por 0,5h (Figura 45)
e 4h, observa-se a presenca das mesmas fases cristalinas: Quartzo, Cristobalita e Mulita.
Entretanto, aamostra sinterizada por 4h apresentou reducao na intensidade dos picos de Quartzo
e leve aumento nos picos de Mulita e Cristobalita, indicando a reacdo de formacéo dessas fases

a partir da silica e da alumina.
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Figura 45 — Diafratograma composicao 100AC sinterizada (0,5h).
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Fonte: Cabral (2023).

Observa-se que os picos de Cristobalita para a composi¢cdo 100AC foram menos
intensos em comparagdo com as demais formulagdes. Esse desempenho pode ser explicado pelo
estudo realizado por Liang et al. (2017), onde verificou-se que a adi¢cdo de alumina favorece a

cristalizacdo da silica presente na cinza, resultando em um aumento na formacdo de cristobalita.

A medida que foi incorporado 20% de residuo (LOCCA10LETA) observou-se a reducéao
na intensidade dos picos de Quartzo, a ndo identificacdo da fase de Mulita e surgimento de
Silimanita (Al,SiOs), CR: 01-083-1566, conforme o diafratograma da Figura 46.

Em relacdo a mesma composicao sinterizada por 0,5h, o aumento do tempo de queima
ndo influenciou na transformacdo ou no desaparecimento das fases de Quartzo e Silimanita,
mas favoreceu a formacdo de Cristobalita, enquanto a fase Berlinita deixou de ser identificada.
Esse comportamento indica que, para esta composi¢do, 0 maior tempo de queima nao foi

suficiente para promover a transformacéo da Silimanita em Mulita.
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Figura 46 — Diafratograma composi¢cdo 10CCALOLETA sinterizada (4h).
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Fonte: Autoria prépria

A composicdo 30CCA30LETA (Figura 47) apresentou as mesmas fases identificadas
na amostra sinterizada por 0,5h, porém com maior intensidade de picos de Cristobalita e Mulita,
observando-se picos até aproximadamente 20 = 90°. A Cristobalita identificada nas trés

composigdes corresponde a fase a, tetragonal.

Figura 47 — Diafratograma composi¢do 30CCA30LETA sinterizada (4h).
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4.4.2 Propriedades Fisicas

Nesta etapa foram preparados 12 CPs para cada composicdo (Tabela 16), totalizando 36

CPs analisados.

Tabela 16 — Resultados ensaios fisicos etapa 3 (4h).

Meédia
: Coef. De Coef. De Coef. De| DMA |Coef. De
C 0 0 _ 0 _ . -
omposigoes | AA B6) Variagao PA (%) Variagao DRA Variagdo | (g/cm3) |Variacdo
3,52 7,98 2,46 2,27
1OOAC ! ! ! 1]
5,51 11,56 2,37 210
10CCAI10LETA ’ ! J )
0.21) | > | z042) | *%° | s002) | ¥%°7 | zoon) | @O
9,14 16,91 2,23 1.85
30CCA30LETA ' ' ' )
031) | >3 | o5y | ¥ | (so02) [ ¥BM | oon) | O77O

Fonte: Autoria prépria.

Observa-se que, a medida que os residuos foram incorporados as composicgoes,
ocorreram elevacdes nos valores de absorcdo de agua (AA) e porosidade aparente (PA).
Consequentemente, as densidades diminuiram, indicando a formacao de um material mais leve,
em raz&o da presenca de vazios internos.

A amostra 100AC apresentou uma reducdo de 43% na AA em comparagdo aos
resultados obtidos por Cabral (2023). Esse comportamento pode estar relacionado ao tamanho
das particulas da AC, que favorece as transformacdes de fases durante a sinterizacdo e promove
0 preenchimento dos vazios existentes. Desse modo, acredita-se que o maior tempo de queima
contribuiu para a diminui¢do dos vazios internos, resultando em uma estrutura mais densa.

De acordo com Ribeiro et al. (2025), a PA e a DMA sao parametros chaves para avaliar
0 grau de sinterizacdo e a integridade microestrutural, com implicac6es diretas no desempenho
mecanico e na resisténcia ao choque térmico. O aumento da temperatura de sinterizagdo tende
a aumentar a densificacdo da matriz, embora a reducdo da porosidade possa ser limitada pela
presenca de poros isolados. Observou-se esse efeito na amostra 100AC, onde a DMA aumentou
de 2,10 g/cm3 (Cabral, 2023) para 2,27 g/cm3 com o prolongamento do tempo de queima.

Em comparagdo com as amostras sinterizadas a 1300°C por 0,5h, as amostras
10CCAL1O0LETA e 30CCA30LETA ndo apresentaram alteracdes significativas nos resultados
dos ensaios fisicos. No entanto, observou-se uma reducdo nos coeficientes de variagao, o que

pode indicar que o maior tempo de queima contribuiu para um sinterizacdo mais homogénea.
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4.4.3 Ensaios Mecanicos

Neste tdpico sédo discutidos os resultados referentes aos ensaios de resisténcia a flexao
em quatro pontos (RF4P) e em trés pontos (RF3P). Em cada ensaio, foram avaliadas quatro

amostras por composicao.

A Tabela 17 apresenta os resultados obtidos no ensaio RF4P. Observa-se que, a medida
gue aumentou a incorporacdo de residuos, a resisténcia do material foi reduzida, passando de
16,96 MPa para a amostra 100AC para 6,64MPa na amostra 3S0CCA30LETA. Isso representa
uma diminuigdo de aproximadamente 61% na resisténcia a flex&o. Essa tendéncia de queda

também foi observada nas amostras sinterizadas por 30 minutos.

Tabela 17 — Resisténcia média do ensaio RF4P.

Composicaes Meédias Coef. de
POSIG Fmax (N) | RF4P (MPa) | Variagdo (%)
16,963
100AC 2179238 | 7,802
13,088
10CCALOLETA | 1094525 | "y 3,542
30CCA30LETA | 1345000 | 9639 11,735
’ (£0,779) ’

Fonte: Autoria propria.

Em comparagdo com as amostras sinterizadas a 1300°C por 0,5h, observou-se um
aumento de aproximadamente 10% na RF4P da amostra 10CCA10LETA, mesmo com a AA
praticamente inalterada. Esse resultado pode estar associado a mudanca de fases,
principalmente, ao aumento da intensidade dos picos de silimanita. Essa fase é desejavel na
fabricacdo de materiais ceramicos por apresentar baixo coeficiente de expansdo térmica,
elevada resisténcia a quebra e a baixa condutividade elétrica, caracteristicas que favorecem a

formacdo de um material mais rigido (LEME et al., 2017)

Em contrapartida, a amostra 30CCA30LETA apresentou uma reducdo de
aproximadamente 7%. Esse comportamento pode estar relacionado ao maior tempo de
sinterizacdo, que favoreceu a formacdo da cristobalita o (tetragonal), fase conhecida por
promover tensdes internas devido a sua transformacdo polimdrfica, resultando na reducéo da

resisténcia mecanica do material, devido a geracao de trincas internas.
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Na Tabela 18 sdo apresentados os resultados referentes ao ensaio RF3P. Observa-se que,
enguanto no ensaio RF4P apenas a amostra 100AC atingiu a resisténcia minima exigida pela
norma, na RF3P a amostra com 10CCA10LETA também apresentou valores superiores a 15

MPa. A Figura 48 ilustra a comparacao entre os resultados obtidos pelos dois métodos.

Tabela 18 — Resultado RF3P.

Composicdes - Meédias C.OEf; de
Fmax (N) | RF3P (MPa) | Variagéo (%0)
100AC 1642,867 (2:15123 12) 4,784
10CCAI1OLETA | 1406,425 éggg% 4,584
30CCA30LETA | 953,368 (56'15954) 7,553

Fonte: Autoria propria.

Figura 48 — Comparacéo dos resultados de RF3P e RF4P.

30,00 1
] —&— RF3P —& RF4P
25,00 -
20,00 A
© 1
% |
15,00
10,00 -
500 100AC 10CCA 30CCA
10LETA 30LETA

Composicdes
Fonte: Autoria propria

E possivel observar que a forca necesséria para a ruptura no ensaio de RF4P é superior
a observada na RF3P. Isso ocorre porque, no ensaio em trés pontos, ha uma regido de elevada
forca cortante proxima ao ponto de aplicacdo da carga, o que pode favorecer falhas por
cisalhamento ou iniciar trincas localizadas. J& no ensaio em quatro pontos, a regido central é
submetida a momento fletor constante e forca cortante nula, de modo que a ruptura ocorre
predominantemente por flexdo pura. Essa condigéo reduz a influéncia de falhas localizadas e
exige maior carga para que a fratura seja iniciada (Figura 49).
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Entretanto, a resisténcia a flexdo obtida no ensaio de RF3P é aproximadamente 40%
superior a obtida no RF4P para todas as composic¢Oes. Essa diferenca esta relacionada ao
comportamento tipico de materiais ceramicos, que sao frageis e tendem a falhar a partir de
defeitos superficiais. No ensaio em quatro pontos, a regido de momento fletor constante € maior,
aumentando a probabilidade de que a fratura se inicie em algum defeito presente nessa area.
Assim, o RF4P fornece um valor mais representativo da resisténcia a flexdo pura, enquanto o

RF3P tende a superestimar a resisténcia devido a menor extensdo da regido critica.

Figura 49 — llustracdo da aplicacéo de forca no ensaio (a) RF4P e (b) RF3P.
(a) F/2 F/2 (b)

Fonte: Autoria propria

No estudo realizado por Cabral (2023), a RF3P da amostra 100AC sinterizada a 1300°C
por 0,5h foi de 16,30 MPa, enquanto para a o0 tempo de sinterizacdo de 4h o valor aumentou
para 24,43 MPa, representando um acréscimo de 44%. De acordo com Silveira (2022), o
aumento do tempo de queima favorece a reducgéo da porosidade, resultando em maior RF3P e
resisténcia a compressdo, o que pode estar relacionado a maior densificagdo do material e ao
fechamento dos poros interconectados.

Observa-se que a ruptura dos CPs no ensaio RF4P (

Figura 50) ocorreu entre os dois apoios, apresentando uma fratura retilinea inclinada.
Por outro lado, nos ensaios RF3P (Figura 51), a ruptura ocorreu no ponto central, coincidindo

com a aplicacdo da carga.
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Figura 50 — Resultados dos CPs ap6s o ensaio de RF4P.

100AC 10CCA10LETA 30CCA30LETA

Fonte: Autoria propria

Figura 51 — Resultados dos CPs apdés o ensaio de RF3P.

100AC 10CCAI10LETA 30CCA30LETA

Fonte: Autoria propria
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4.4.4 Ensaio Termomecanico

Foram ensaiadas quatro amostras de cada composic¢ao no ensaio de RCT. A Tabela 19

mostra os resultados da RCT e a Figura 52 os CPs ap0s ensaio.

Tabela 19 — Resultados para o choque térmico.
Cicloda primeira  Ciclo da RCT 1 RCT 2

Ceramicas CP

trinca (A) Fratura (B) (A/B) (A)/(B?)

2 1 2 0,50 0,250

5 1 2 0,50 0,250

100AC 6 2 9 0,22 0,025

12 1 2 0,50 0,250

Média 1,25 3,75 0,43 0,194

3 2 14 0,14 0,010

5 3 17 0,18 0,010

10CCALOLETA 7 2 16 0,13 0,008
8 1 1 1,00 1,000

Média 2 12 0,36 0,257

3 1 2 0,50 0,250

5 1 2 0,50 0,250

30CCA30LETA 6 1 2 0.50 0.250
11 2 16 0,13 0,008

Média 1,25 55 0,41 0,189

Fonte: Autoria propria

Observa-se que a formacéo da primeira trinca ocorreu, principalmente, entre o primeiro
e segundo ciclo para todas as amostras. A amostra 100AC apresentou uma sobrevida média de
3,75 ciclos, enquanto para a mesma composicao sinterizada por apenas 0,5h (Cabral, 2023)
exibiu um ciclo medico de fratura de 22,25.

Para as composi¢cGes 10CCALOLETA e 30CCA30LETA apresentaram 0 mesmo
comportamento de redugdo de desempenho quando sinterizadas por 4h, com ciclos médios de
fratura de 12 e 5,5, respectivamente. Em contrapartida, as amostras sinterizadas por apenas 0,5h

alcancaram ciclos médios significativamente superior de 27 e 23,3, respectivamente.

As amostras sinterizadas a 1300°C por 4h apresentaram mais rigidez e resisténcia,
porém mostraram-se mais frageis sob ciclos térmicos repetidos, devido a menor capacidade de
absorver tensdes internas. Em contraste, as amostras sinterizadas por apenas 0,5h, sofreram
menos degradacdo durante o ensaio de RCT, exibindo maior tenacidade e durabilidade sob

condicdes de fadiga térmica.
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Figura 52 — CPs ap6s ensaio de RCT.

100AC 10CCAI10LETA 30CCA30LETA

Fonte: Autoria prdpria

4.5 CONSIDERACOES FINAIS

O presente estudo demonstrou o potencial de utilizagdo do lodo de estacdo de tratamento
de 4gua (lodo ETA), como fonte de alumina e a cinza da casca de arroz (CCA), como fonte de
silica, como matérias-primas alternativas para a producdo de revestimentos ceramicos. Em
relacdo aos trabalhos prévios Azolim (2022), Cardoso (2022) e Cabral (2023), o uso de lodo
ETA em conjunto com a CCA se mostrou benéfico em relacdo as propriedades mecanicas e

termomecanicas.

Essa abordagem representa uma alternativa sustentavel para a valorizagdo e destinacao
adequada de residuos industriais, contribuindo para a reduc¢do dos impactos ambientais, reducao
de custos de fabricacio do material e aumento de suas propriedades mecanicas e
termomecanicas. A Tabela 20 apresenta um resumo das principais propriedades das amostras

sinterizadas por 30 minutos e 4 horas.



Tabela 20 — Resumo dos resultados encontrados nas Etapas 2 e 3.

87

P - Choque Mecénico Quimico
Etagirzég m:i:é?ao Fisicos Térmico DRX RF3P RF4P Resist. Manchamento
AA (%) |PA (%) |DRA (g/cn?){DMA (g/cmd)| Ciclos Fases Forca (N)| MPa |Forca (N)| MPa |Tintura lodo| Oleo de oliva
10CCA10LETA 521 | 11,07 2,39 2,12 27 Berlinita, Quartzo, Silimanita | 1746,35 | 11,82 Classe 1 Classe 5
15CCAILSLETA 5,69 | 11,75 2,34 2,06 19,8 Berlinita, Quartzo, Silimanita | 1772,02 | 10,94 Classe 1 Classe 5
20CCA20LETA 6,43 12,9 2,3 2,01 17,4 Berlinita, Quartzo, Silimanita | 1662,78 | 9,44 Classe 1 Classe 5
25CCA25LETA 7,45 | 14,49 2,27 1,94 21,6 Berlinita, Quartzo, Silimanita 1601,4 8,81 Classe 1 Classe 5
30CCA30LETA 9,01 | 16,87 2,23 1,87 23,2 Quartzo, Cristobalita, Mulita | 1405,27 | 7,11 Classe 1 Classe 5
Etapa 3: Sinterizacéo
por 4 horas
100AC 3,52 7,98 2,46 2,27 3,75 Quartzo, Cristobalita, Mulita | 1642,87 | 24,43 | 2179,23 | 16,96
10CCA10LETA 551 | 11,56 2,37 2,1 12 Quartzo, Cristobalita, Silimanita| 1406,42 | 18,25 | 1994,52 | 13,08
30CCA30LETA 9,14 | 16,91 2,23 1,85 5,5 Quartzo, Cristobalita, Mulita 953,37 9,18 | 13459 | 6,64

Fonte: Autoria prépria
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A variagdo na proporcéo dos residuos e na granulometria do lodo ETA empregado
influenciou significativamente na estética (aparéncia superficial) e as propriedades fisicas dos
corpos de prova (CPs). Além disso, o lodo gratdo resultou em porosidade inferior ao lodo de

granulometria mais fina, indicando um melhor fator de empacotamento.

O ensaio de resisténcia ao manchamento permite avaliar o desempenho do corpo de
prova em situagdo que simulam o cotidiano, evidenciando que a porosidade exerce influéncia
direta sobre a aplicabilidade de revestimentos porosos e ndo esmaltados. Dessa forma, tais
revestimentos tornam-se inadequados para ambientes propensos ao acumulo de sujeira, como

areas Umidas.

As propriedades dos materiais podem ser ajustadas em func¢éo do tamanho das particulas
das matérias-primas e do tempo de sinterizacdo. De modo geral, menores tempos de queima
favorecem a obtencdo de materiais com maior resisténcia ao choque térmico, enquanto tempos
mais prolongados promovem uma maior densificagdo, resultando no incremento da resisténcia

a flexdo.

Verificou-se que a porosidade do material exerce influéncia significativa sobre o
desempenho dos CPs no ensaio de resisténcia ao choque térmico, uma vez que a propagacao de
trincas tende a ser interrompida ao encontrar poros. No entanto, a quantidade de poros por si sO
ndo é suficiente para indicar maior resisténcia ao choque térmico, visto que o tamanho e a
distribuicdo desses poros tambeém exercem papel relevante. Assim, materiais contendo
numerosos poros de pequenas dimensdes podem permitir a propagacdo mais rapida das trincas,
enguanto aqueles com menor quantidade de poros, mas com maior dimenséo, podem apresentar

comportamento distinto.

O ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos (RF3P) apresentou valores de resisténcia
superiores aos obtidos no ensaio de quatro pontos (RF4P). No entanto, o ensaio de RF4P
mostra-se mais adequado para a caracterizacdo de materiais ceramicos, por avaliar uma area
maior do CP e, consequentemente, detectar uma area mais representativo de falhas. Além disso,
0 presente trabalho possibilitou identificar uma diferenga de aproximadamente 40% entre os
resultados obtidos nos ensaios de RF3P e RF4P, informacéo que ndo foi encontrada na literatura

consultada.
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As fases formadas durante a sinterizagdo, bem como, o tempo de queima, apresentaram
influéncia significativa na resisténcia mecanica e termomecéanica dos materiais. Como exemplo,
aamostra 100AC sinterizada por 0,5h e 4h apresentou aumento na resisténcia a flexdo, passando
de 16,30 MPa para 24,43 MPa, acompanhado de uma reducdo na intensidade dos picos de
cristobalita.

Em contrapartida, a amostra 30CCA30LETA apresentou comportamento inverso, com
menor resisténcia a flexdo na amostra queimada por 0,5h e aumento na intensidade dos picos
de cristobalita apds 4h de sinterizagdo. Esse resultado pode estar associado a transformacao
polimérfica da cristobalita, que gera tensGes internas com potencial de formar microtrincas no
material devido ao aumento de volume da transformagdo da cristobalita B para a,

comprometendo suas propriedades mecanicas e termomecanicas (Shmueli, 2025).
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5 CONCLUSOES

O presente trabalho investigou a influéncia da incorporagéo da cinza da casca de arroz

(CCA) e de lodo de estacédo de tratamento de agua (lodo ETA) em substituicdo a argila caulim

(AC), na fabricacao de revestimentos ceramicos, avaliando suas propriedades fisicas, quimica,

mecanicas e termomecénica. O estudo teve como objetivo desenvolver revestimentos ceramicos

mais sustentaveis, utilizando a CCA como fonte de silica e o lodo ETA, de granulometria

gratda, como fonte de alumina. Com base nos resultados obtidos, foi possivel chegar as

seguintes conclusdes:

A incorporagdo dos residuos em conjunto com a AC demonstrou potencial
significativo na fabricacdo de revestimento ceramicos;

A variacdo do tamanho das particulas do lodo ETA mostrou influéncia direta sobre
a estética do produto final, alterando caracteristicas como coloragcdo e textura
superficial;

A medida que sdo adicionados a CCA e o lodo ETA, a absor¢ao de 4gua e porosidade
aparente aumentam e as densidades diminuem, favorecendo a fabricacdo de um
material mais leve;

O ensaio de resisténcia a flexdo em trés pontos (RF3P) apresentou valores de
resisténcia aproximadamente 40% superiores aos obtidos no ensaio de resisténcia a
flexdo em quatro pontos (RF4P);

Na temperatura de 1300°C, a resisténcia a flexao apresenta melhora com o aumento
do tempo de queima de 0,5h para 4h;

As amostras sinterizadas por tempo mais curto (0,5h) apresentaram maior
resisténcia ao choque térmico, em comparacdo aquelas submetidas a um tempo de
sinterizacdo mais prolongado (4h), fato associado com a porosidade e picos menores
de cristobalita;

A resisténcia a flexdo é inversamente proporcional & porosidade aparente;

A amostra fabricada com 60% de residuos (30CCA30LETA) apresentou o pior
desempenho mecénico, fato associado com 0 aumento dos picos de cristobalita;

A amostra com 20% de residuos (10CCAL10LETA), foi a amostra que obteve 0

melhor desempenho em todos os ensaios realizados.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base na analise dos resultados obtidos nesta pesquisa, apresentam-se as seguintes
sugestOes para o desenvolvimento de trabalhos futuros:
e Aumentar a propor¢do de residuos utilizados para a fabricacdo de revestimentos
ceramicos esmaltados.
e Medir o tamanho dos poros e compreender a influéncia nas propriedades fisicas,
mecanicas e termomecanicas;
e Auvaliar a viabilidade de empregar a prépria cinza da casca de arroz como camada de
esmalte, reforcando o aspecto de sustentabilidade no processo.
e Investigar a aplicacdo desses materiais em outros segmentos, como, por exemplo, na

fabricacéo de sumidouros residenciais, considerando sua elevada porosidade.
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