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RESUMO

A crescente produgdo de revestimentos ceramicos, em especial o
porcelanato polido, acarreta a geragdo de residuos provenientes da etapa
de polimento dessas cerdmicas, ocasionando um grave problema
ambiental quanto ao descarte volumoso desses residuos. Porém, o uso de
residuo de polimento na fabricacdo de ceramicas celulares em
substituicdo de matérias-primas ceramicas pode ser visto como uma
solucdo quanto a deposicdo desses residuos, ja que o material utilizado
para 0 polimento contém SiC. O SiC é um material que quando é
queimado em altas temperaturas é oxidado e decompde formando SiO2
e COy, gerando gases que faz a peca expandir. Diante desse contexto,
este trabalho teve como objetivo verificar a viabilidade de se obter
ceramicas celulares a partir dos residuos de polimento de porcelanato e
avaliar as propriedades fisicas, mecénicas e microestruturais desses
materiais. Para isto, foi utilizado um planejamento experimental
estatistico do tipo fatorial 23, onde as varidveis de estudo foram a
pressdo de compactagdo, a maxima temperatura de queima e o tempo de
gueima, com niveis de 20 e 40 MPa, 1170 e 1200 °C e 30 e 60 minutos,
respectivamente. As ceramicas celulares obtidas foram caracterizadas
quanto a sua resisténcia mecéanica (resisténcia a tracdo por compressao
diametral), densidade aparente e expansdo linear apos a queima, sendo
estas as variaveis de resposta. Além disso, foi feita uma caracterizacéo
por MEV para avaliar a microestrutura porosa das ceramicas e por
andlise de imagem foi feita uma quantificagdo do tamanho médio dos
poros. Com base nos resultados obtidos e a partir da analise de variancia
ANOVA e os graficos de médias e superficies de resposta, foi possivel
concluir que podem ser obtidas ceramicas celulares utilizando o residuo
de polimento de porcelanato. As cerdmicas submetidas a maior
temperatura e tempo de queima apresentaram maior expansdo linear,
menor densidade aparente, maiores poros e uma menor resisténcia a
tragdo decorrente a esse aumento da porosidade devido a presenca do
SiC, ja que nessas temperaturas a cinética de formac&o de poros € maior.

Palavras Chave: Residuo de Polimento. Porcelanato. Ceramica Celular.






ABSTRACT

The increasing production of ceramic tiles, especially porcelain tiles,
leads to the generation of residues from the polishing stage of these
ceramics, causing a serious environmental problem regarding the
massive disposal of these residues. However, the use of residues in the
manufacture of cellular ceramics in substitution of ceramic raw
materials can be seen as a solution to the deposition of these residues. In
view of this context, the present work aims to verify the feasibility of
obtaining cellular ceramics from the porcelain tile polishing residues
and to evaluate the physical and mechanical properties of these
materials. For this, a statistical 2% factorial design was used, where the
study variables (factors) were the compaction pressure, the maximum
firing temperature and the firing time, with variation (levels) of 20 and
40 MPa, 1170 and 1200 ° C and 30 and 60 minutes, respectively. The
obtained cellular ceramics were characterized for their diametral
compression strength (breaking load), apparent density and linear
expansion after firing, these being the response variables. Based on the
results obtained by analysis of variance (ANOVA) and response
surfaces, it was possible to conclude that cellular ceramics can be
obtained by using the porcelain tile polishing residue, and that the
ceramics submitted to the highest temperature and time of firing
presented higher linear expansion, lower bulk density and lower
breaking load due to the increase of porosity caused by the presence of
silicon carbide in the porcelain polishing residue, which generates pores
during firing due to its oxidation.

Keywords: Polishing Residue. Porcelain Tile. Cellular Ceramics.
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1 INTRODUCAO

O crescimento de diversos setores da economia, principalmente o
industrial, promoveu a geragdo de residuos resultantes dos processos de
producdo (SALES; FILHO, 2014). Em contrapartida, a evolugdo da
ciéncia e da tecnologia tem resultado em avangos e novas oportunidades
para a reciclagem desses residuos. Atualmente, diversos tipos de
residuos sdo coletados, separados, processados e comercializados em
todo 0o mundo, sendo entdo considerados commodities (BERNARDIN;
SILVA; RIELLA, 2006).

E crescente a preocupacio de diversos setores da sociedade com
a disposicdo final de residuos e ha a tendéncia das empresas incorporem
a questdo ambiental na tomada de decisdes (SALES; FILHO, 2014).
Mesmo assim, muitos residuos ainda sdo descartados em aterros
sanitarios de forma incorreta, acarretando a poluicdo do meio ambiente
(Jl etal., 2015).

A indlstria ceramica é responsavel pela geracdo de grande
volume de residuos e, atualmente, ndo ha meios efetivos para trata-los
ou reutiliza-los (PENTEADO et al., 2016). Os residuos gerados antes do
processamento séo reutilizados na prépria producdo das ceramicas, pois
geralmente sdo sobras de pecas, porém depois do processamento a
maioria dos residuos gerados é descartada (SHUI et al., 2011).

A reciclagem e a reutilizagdo de residuos provenientes de
diferentes processos industriais, como novas matérias-primas ceramicas,
tém sido objeto de pesquisas na busca por solu¢fes que conciliem
aspectos como, o custo de disposicdo, tratamentos, tipo e quantidade de
residuo, tecnologia e processos de utilizacdo e, finalmente, o impacto
econdbmico e ambiental da reciclagem (MENEZES; NEVES;
FERREIRA, 2002) visto que, a reutilizacdo de residuos como matérias-
primas cerdmicas alternativas racionaliza o uso dos recursos naturais
(MENEZES, et al., 2002; TORRES et al., 2004 apud MARQUES et al.,
2007).

Estudos recentes feitos com cerdmicas celulares obtidas a partir
de residuos de polimento cerdmico mostram que estas sdo um 6timo
isolante térmico devido a sua estabilidade, baixa condutividade térmica,
baixa densidade, baixa absorcdo de agua e baixo calor especifico
(MONTANARO et al., 1998; HUANCA; NUNES, 2016). Séo leves,
resistentes a compressdo e sdo absorventes de som ou isolantes, tanto
para o ar quanto para o ruido causado por impacto (D’AMORE et al.,
2017).
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A valorizacdo do residuo de polimento representa uma op¢ao
para a sua destinacéo final, levando em conta o seu potencial e as suas
aplicacdes na area da construcao civil e outras areas afins, além de que,
0 uso de materiais reciclados resulta em uma grande economia de
energia relacionada a producdo primaria (VANDENHOVE, 2002;
YALCIN; SEVINC, 2000 apud BERNARDIN; SILVA; RIELLA,
2006).

E importante e necessario o desenvolvimento de trabalhos de
pesquisa que contemplem a utilizagdo de residuos, dentro de uma visao
gue trata estes poluentes como matérias-primas importantes para
aplicacGes com maior valor agregado visando a sua transformagéo em
bens U(teis para a sociedade e a protecdo do meio ambiente
(CASAGRANDE et al., 2008).

Desta forma, este trabalho tem como finalidade analisar
estatisticamente as propriedades fisicas e mecanicas da ceramica celular
obtida a partir do residuo de polimento de placas cerdmicas. Neste
sentido, foi utilizado um planejamento experimental estatistico (DoE,
design of experiments) do tipo fatorial completo para analisar as
propriedades da ceramica celular formada pelo residuo de polimento. As
ceramicas obtidas foram caracterizadas quanto a carga de ruptura,
densidade aparente e expansao linear.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Estudar o efeito dos parametros de processamento sobre as
propriedades fisicas e mecanicas de ceramicas celulares obtidas a partir
de residuo de polimento de porcelanato.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Verificar a viabilidade de se obter ceramicas celulares a partir de
residuo de polimento de porcelanato;

e Avaliar a cinética de formacdo das ceramicas celulares obtidas a
partir de residuo de polimento de porcelanato;

e Analisar o efeito da pressdo de conformagéo, do tempo de patamar,
e da temperatura méaxima de sinterizacdo sobre as propriedades
fisicas e mecénicas das ceramicas celulares obtidas.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 INDUSTRIA CERAMICA

A definicdo de cerdmica compreende todos 0s materiais
inorganicos e ndo-metalicos obtidos através de tratamento térmico em
temperatura elevada, que resulta em um material refratario capaz de
resistir a elevada amplitude térmica, mantendo a sua integridade fisico-
guimica (ROSA et al., 2003 apud COSTA, 2010). Materiais ceramicos
s&o conhecidos por sua combinagdo incomum de propriedades: séo bons
isolantes térmicos e elétricos, sdo resistentes a altas temperaturas e a
ambientes corrosivos (SMITH, 1993).

A indUstria cerdmica é fornecedora de componentes essenciais
para varios setores produtivos como, por exemplo, a industria da
construcdo civil, na qual os materiais cerdmicos estdo presentes sob a
forma de blocos, tijolos, lajotas, telhas, placas de revestimento, tubos, e
outros (SALES; FILHO, 2014).

Na industria cerdmica houve um forte crescimento da fabricagéo
de placas ceramicas de revestimento na China, que atualmente é o maior
produtor mundial, com mais de 3800 fabricantes e uma producdo de 9
bilhdes de m2 (GUO et al., 2016). O Brasil — terceiro maior consumidor
e produtor mundial de placas para revestimento ceramico - tem seu setor
de revestimento ceramico constituido por 92 empresas, com maior
concentracdo nas regides Sudeste e Sul e em expansdo no Nordeste do
pais. O municipio de Criciima no estado de Santa Catarina, reconhecido
como polo internacional, concentra as maiores empresas brasileiras
produtoras de porcelanato (ANFACER, 2018).

De acordo com a NBR 13817 (1997), a qual estabelece a
classificacdo para placas ceramicas para revestimento, o porcelanato é
classificado como um material que tem absorcéo de &gua inferior a 0,5
% em massa. A NBR 13818 (1997) é a norma que fixa as caracteristicas
exigiveis para os métodos de ensaio de absorcdo de agua e de outros
ensaios relacionados as placas ceramicas para revestimento.

No mercado atual o porcelanato também pode ser classificado
como esmaltado ou técnico (polido ou ndo). O porcelanato polido é o
mais produzido comercialmente, requerendo uma etapa de polimento a
qual tem como objetivos nivelar, remover riscos e defeitos, além de dar
brilho a superficie do produto final (MARQUES et al., 2007).

O aumento da producdo global nas ultimas décadas, de
revestimentos ceramicos do tipo porcelanato, gerou o0 aumento da
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producdo de residuos solidos (X1 et al., 2017). A etapa de polimento
gera uma grande quantidade de residuos dando origem a um novo custo
aos produtores do setor, que necessitam gerenciar e descartar
adequadamente esse residuo (MARQUES et al., 2007).

Tanto no processo de fabricacdo de revestimentos ceramicos,
guanto em outros processos produtivos, residuos industriais com
diferentes caracteristicas sdo obtidos decorrentes das etapas do processo
na qual sdo gerados, da tecnologia utilizada e dos produtos fabricados
(BLASCO et al., 1992 apud MONFORT; ENRIQUE, 1996). Somente
na China, sdo gerados anualmente mais de um milhdo de toneladas de
residuos de ceramica (SUN et al., 2013 apud RAMOS et al., 2018).

3.1.1 Residuos de polimento ceramico

Conforme j& comentado, algumas cerdmicas necessitam de
polimento na superficie para melhorar a sua qualidade estética. O
processo de polimento de placas ceramicas gera um desperdicio comum
em muitas empresas que utilizam operacfes de polimento e
esquadrejamento para produzir o material cerdmico, particularmente
porcelanato (GUO et al., 2016). Essa grande quantidade de residuos
necessita ser gerenciada e descartada adequadamente (MARQUES et al.,
2007).

A China gera cerca de 5 milhdes de toneladas anuais de residuos
de polimento de placas ceramicas que sdo descartados em aterros
sanitarios sem nenhum tratamento (JI et al., 2015). J& o Brasil, com a
tradicional grande demanda por produtos ceramicos tem participacdo
significativa na producdo de residuos de polimento. Estima-se que as
empresas do Sul de Santa Catarina produzam cerca de 1000 toneladas
por semana do residuo de polimento (JACOBY; PELISSER, 2015).

Na operacdo de polimento de placas ceramicas, abrasivos de
diamante e carbeto de silicio (SiC) sdo usados em maquinas automaticas
refrigeradas com agua (Xl et al., 2017) e, aproximadamente entre 0,4 e 1
mm da superficie da placa cerdmica é removida (HUTCHINGS et al.,
2005 apud SHUI et al., 2011; LING-KE, XUE-LI, YAN-CHUN, 2010
apud YUNHONG et al., 2014; JACOBY; PELISSER, 2015).

O processo de polimento consiste em um equipamento dotado de
varias cabecas polidoras, compostas de materiais abrasivos que, em
contato com as pecas em alta rotacdo, velocidade controlada e em
presenca de agua, executam o polimento. A medida que a peca passa
pela méquina os abrasivos usados apresentam gradativamente uma
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granulometria mais fina, até ser atingido o resultado desejado. A
primeira parte da polidora é responsével pelo desgaste acentuado da
peca, na qual se d& o nivelamento da superficie com abrasivos de granas
grossas (100 mesh a 200 mesh). Posteriormente é realizada a preparagéo
para 0 polimento: cada cabeca tem a finalidade de apagar 0s riscos
(ranhuras) deixados pelas cabegas anteriores e deixar a peca totalmente
uniforme, com a utilizagdo de granas de 240 mesh a 700 mesh. A
terceira etapa é o polimento propriamente dito, a peca ndo possui mais
riscos e a mesma comeca a receber o brilho (granas de 800 mesh a 3000
mesh) (BITTENCOURT; BENINCA; 2002 apud ROSSO; CUNHA;
ROJAS-RAMIREZ, 2005).

O material utilizado para o polimento das pecas é a pedra
abrasiva, a qual é composta ou por particulas de diamante, aglomerada
por cimentos a base de cloretos magnesianos, ou por particulas de
carbeto de silicio, aglomeradas pelo mesmo tipo de cimento
(BERNARDIN et al., 2006).

O residuo de polimento apresenta uma fase cristalina menor
formada por mulita e cristais de quartzo imersos em uma fase vitrea, a
qual é formada por um vidro silicioso, contendo Oxidos alcalinos e
alcalino-terrosos, principalmente com baixo ponto de fusdo. A
combinacdo de um material vitreo com um baixo ponto de fusdo permite
a sua reciclagem em novos produtos. Os abrasivos de polimento
apresentam o carbeto de silicio (SiC) em sua composi¢do, o qual pode
ser decomposto acima de 1000 °C na presenca de oxigénio. A
decomposicdo do carbeto de silicio resulta em silica e dioxido de
carbono (SiC + 20, — SiO,+COy) (BERNARDIN; SILVA; RIELLA,
2006). Se adicionado a um cerdmico com ponto de amolecimento
préoximo a temperatura de decomposicdo do SiC, o produto resultante
sofrerd uma expansdo volumétrica decorrente da decomposicdo do SiC
associada ao inicio do amolecimento do material ceramico, cuja
superficie serd impermedvel a passagem do gas resultante da
decomposi¢do para o exterior da pega, resultando em um material
ceramico expandido (BERNARDIN et al., 2007).

Na industria de revestimento ceramico, o residuo proveniente do
substrato ou sem esmaltagdo é tido como inerte, o residuo contendo
fritas é considerado da classe Il e o residuo de esmaltacdo, em virtude
dos corantes frequentemente utilizados, é classificado como perigoso
(SOUSA, 2003). De acordo com a Norma Brasileira NBR 10004 (2004),
os residuos de polimento de porcelanato sdo classificados como “residuo
ndo inerte de classe II A”, os quais podem ter propriedades tais como:
biodegradabilidade, combustibilidade ou solubilidade em &gua. Estes
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residuos necessitam ter um tratamento especial antes de seu descarte,
pois 0 seu armazenamento inadequado pode apresentar sérios riscos a
salde humana e ao meio ambiente (STEINER; BERNARDIN;
PELISSER, 2015; NBR 10004, 2004; KUMMER et al., 2007).

Dentro das industrias ceramicas, esse tipo de residuo é coletado e
armazenado temporariamente em estagdes de tratamento de efluentes
que, apés a remocdo da agua residual, produzem uma lama
(RAMBALDI et al., 2007). Esses residuos exigem o descarte e 0
tratamento da &gua da parte solida em aterros controlados a custos
financeiros e ambientais substanciais (JACOBY; PELISSER, 2015).

Além dos elevados custos econdmicos a deposi¢do de residuos
industrial em aterros pode trazer inimeros problemas ambientais, como
a contaminagdo do solo e do lencol fredtico, e agressdo a vegetagdo
local. Nesse sentido, a reutilizacdo e a reciclagem reduzem custos,
preservam 0S recursos naturais nao renovaveis e diminuem a carga de
poluentes lancados no meio ambiente (BERNARDIN et al., 2006).

Além da questdo ambiental, a continua necessidade por parte do
mercado de novos produtos ceramicos com propriedades funcionais
sempre melhores, tem estimulado a pesquisa em direcdo a aplicacéo de
materiais de baixo custo. Deste modo, muitos foram os estudos que
analisaram a possibilidade de reciclagem de uma vasta gama de residuos
industriais nos ultimos anos (CASAGRANDE et al., 2008).

Entre as diversas matérias-primas que podem ser recicladas estdo
os residuos solidos industriais provenientes da industria ceramica
(BERNARDIN; SILVA; RIELLA, 2006), a qual é uma das que mais se
destacam na reciclagem de residuos industriais e urbanos por possuir um
elevado volume de producdo. Isso possibilita 0 consumo de grandes
quantidades de rejeitos que, aliado as caracteristicas fisico-quimicas das
matérias-primas ceramicas e as particularidades do processamento
ceramico, faz da indlstria ceramica uma das grandes opcdes para a
reciclagem de residuos solidos (WENDER; BALDO, 1998 apud
MENEZES; NEVES; FERREIRA, 2002).

Um exemplo seria a utilizacdo de residuos ceramicos para
obtencdo de cerdmicas celulares. Alguns estudos mostram a utiliza¢do
de residuos para a obtencdo de ceramicas celulares, como o residuo de
polimento ceramico (BERNADIN et al., 2007; JI et al., 2015; GUO et
al., 2016; SHUI et al., 2011). Residuos de vidro, residuos de polimeros
pré-cerdmicos e outros também sdo utilizados como matérias-primas
para formagao de cerdmicas celulares (D’AMORE et al., 2017; SILVA,
et al, 2017; ZESCHKY et al, 2003; BELTRAO, 2011;
VAKIFAHMETOGLU; ZEYDANLI; COLOMBO, 2016).
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3.1.2 Ceramicas celulares

A ceramica celular tem propriedades especificas muito
interessantes fazendo com que ela tenha muitas aplicagdes, como
isolamento térmico, suporte catalitico, filtros, sensores de gés, materiais
para implantes 0sseos, equipamentos espaciais, materiais de protecédo
contra incéndio e outros (SOUSA et al.,, 2011; SHUI et al., 2011;
D’AMORE et al., 2017; JI et al., 2015). Com essas propriedades os
materiais celulares tém uma grande variedade de aplicacGes, podendo
também serem usados como materiais de construcdo de acordo com as
suas caracteristicas térmicas e acusticas devido & sua baixa densidade
(BERNARDIN; SILVA; RIELLA, 2006).

Segundo Gibson e Ashbay (1997), um sélido celular ¢ um
material constituido por uma rede interligada de poros e placas
formando arestas e faces de células. Um material poroso é classificado
como celular quando sua porosidade relativa é elevada, normalmente
acima de 80 %.

3.1.2.1 Estrutura das ceramicas celulares

Materiais celulares sdo constituidos de uma rede tridimensional
ou bidimensional de filamentos interconectados que formam os lados e
as faces das células e podem ser classificados em colmeias ou espumas.
Os solidos celulares podem apresentar trés estruturas basicas:
bidimensional, do tipo colmeia (honeycomb), tridimensional, com
células abertas, e tridimensional, com células fechadas (GIBSON;
ASHBY, 1997).

Estruturas do tipo colmeia apresentam arranjos simples, em duas
dimensdes, formadas geralmente por arranjos de células em forma
hexagonal, mas também existem estruturas em outros formatos. As
esponjas (foams) se caracterizam por ter arranjos em trés dimensdes de
células, orientadas aleatoriamente e suas estruturas se dividem em dois
tipos: as de célula aberta e as de célula fechada (GIBSON; ASHBY,
1997). As de células abertas se comunicam entre suas faces e formam
uma organizagdo de vazios interconectados pela rede de filamentos
solidos. As de células fechadas sdo isoladas umas das outras, com 0s
poros isolados dentro de uma estrutura (MONTANARO et al., 1998).

As ceramicas celulares que apresentam em sua estrutura células
abertas sdo, em sua maioria, utilizadas em filtros para metais fundidos,
gases quentes e suportes cataliticos, e as ceramicas celulares com células
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fechadas sdo, normalmente, utilizadas como isolantes térmicos e
acusticos (BERNADIN et al., 2007).

A maioria das estruturas tipo colmeia e espumas apresentam
diferentes tamanhos de células que estdo relacionados a forma como o
material foi feito (GIBSON; ASHBY, 1997). A estrutura interna dos
materiais celulares pode variar amplamente e, portanto, hd uma
diversidade de campos para a aplicacdo destes materiais (SCHEFFLER;
COLOMBO, 2005).

A Figura 1 mostra alguns parametros estruturais de caracterizagédo
tais como, a distribuicdo de tamanho de célula e morfologia celular,
abertura da janela, a espessura do suporte, forma e comprimento,
interconectividade, porosidade e tipo de porosidade (aberta ou fechada).

Figura 1 - Alguns componentes da estrutura de uma célula unitaria

borda/suporte €—z/ \'\'l:. :
“ e ‘Wf—y vértice

parede da célula
aberta/fechada

face

Fonte: Scheffler; Colombo, 2005.

A influéncia da estrutura pode ser explicada comparando-se a
morfologia das paredes das espumas de produtos ceramicos produzidos
pelo método da réplica polimérica e por espumacdo direta de uma
suspensdo ceramica, com um agente de gelificacdo (SCHEFFLER;
COLOMBO, 2005).

Com o passar dos anos varias rotas de processamento levaram a
uma variedade de materiais celulares, no que diz respeito aos materiais
gue os compdem, estrutura especifica e resisténcia mecénica. As
propriedades e caracteristicas para cada tecnologia pode ser adaptada,
em certa medida, por meio das condi¢cBes experimentais utilizadas
durante o processamento, dependendo das propriedades desejadas para
uma aplicacdo especifica (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

3.1.2.2 Propriedades das ceramicas celulares

As propriedades mecénicas das cerdmicas celulares
desempenham um papel importante nas suas diversas utilizagdes. As



33

principais propriedades mecanicas sdo: modulo elastico, coeficiente de
Poisson, tenacidade & fratura e resisténcia a tracdo e compressdo. Além
das propriedades bésicas de um corpo celular, o fator decisivo do
comportamento mecanico e das muitas propriedades pertinentes nédo
mecanicas, é a porosidade relativa (RAMALHO, 2012; SCHEFFLER,;
COLOMBO, 2005).

Vaérios estudos trazem diferentes modelos na tentativa de explicar
0 comportamento mecanico das ceramicas celulares em funcdo da sua
porosidade (GIBSON; ASHBY, 1997). Nesse estudo serdo abordados
apenas os modelos aplicados as ceramicas celulares de maior destaque,
que sdo das estruturas bidimensionais (honeycombs) e tridimensionais
(espumas ceramicas).

Materiais celulares sdo usados em aplicacdes de alta temperatura
como em sistema de isolamento térmico, trocadores de calor, receptores
solares e queimadores porosos, pois possuem alta estabilidade térmica e
baixa condutividade térmica (HAMMEL; IGHODARO; OKOLI, 2014).

Assim como nas propriedades mecanicas, as propriedades
térmicas dependem fortemente da composicdo quimica e do processo de
fabricagdo. O conhecimento dessas propriedades térmicas também é
essencial na resolucdo de problemas de transferéncia de calor com
modelos heterogéneos (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

A lei de Fourier descreve o transporte de calor num meio e inclui
uma defini¢ao da condutividade térmica (L) (W-m-1-K-1). De acordo com
essa lei o transporte de calor é proporcional a condutividade térmica e
gradiente de temperatura, conforme apresenta a Equacéo 1:

Q=A-VT Equacdo (1)
Onde:
Q = densidade do fluxo de calor (W/m?);
T = temperatura (K) (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

Em uma dimenséo esta equacao tem a forma:

Q=2- dT / dx Equacéo (2)
Que pode ser integrada para um caso unidimensional homogéneo:

Q=AA(T2—T1/1 Equacdo (3)
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Onde se pode imaginar Q (W) como calor por unidade de tempo
transferido através de um material de comprimento | (m) e uma area de
secdo transversal A (m2) de dois meios a temperaturas T1 e T,. Neste
caso estacionario, em cada ponto da parede da célula a temperatura é
constante (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

O fluxo de calor transiente é descrito pela Equagdo 4:

pcp- 4T/ gt =AV2T Equacao (4)

Onde:
p = massa especifica (kg/m?); t = tempo (S);
VZ = vetor Laplaciano.

Para determinacdo da difusividade térmica (K), utiliza-se a
seguinte expressdo (Equacao 5):

k=2 /oep Equacéo (5)

Estas definicbes sdo validas para meios condensados ou gasosos,
nos quais o transporte de calor pode ser imaginado como vibracGes de
rede ou colisdes de moléculas ou elétrons. Ceramicas celulares
geralmente consistem de uma estrutura solida preenchida por um fluido,
gue pode fluir através da estrutura, no caso de porosidade aberta
(SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

Algumas ceramicas celulares de células abertas tém pequenos
tamanhos de célula, o que as torna adequadas para absorver as ondas de
som incidente. Portanto, o conhecimento do comportamento acustico de
cerdmicas celulares é importante para diversas aplicagbes. As
propriedades acUsticas podem ser modeladas de diferentes maneiras ou
medidas experimentalmente (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

Em particular, o comportamento acustico depende da estrutura da
célula e é relativamente independente do material. Assim, 0s metais
porosos comportam-se de maneira semelhante as ceramicas porosas com
a mesma estrutura de célula (SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

As propriedades acusticas sdo medidas, normalmente, pela
técnica de microfone em movimento (Figura 2).
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Figura 2 — Técnica do microfone em movimento

Microfone Auto-Falante

—
X
Amostra H

Fonte: Scheffler; Colombo, 2005.

1

Neste ensaio a amostra € posicionada dentro de um tubo rigido,
selado em uma das extremidades, deixando uma cavidade de
comprimento (l) por trds da amostra. A outra extremidade do tubo serd
fechada por um alto-falante e esse alto-falante serd excitado em uma
determinada faixa de frequéncia. Dentro do tubo sera posicionado um
microfone mével, no mesmo lado do alto-falante, e as medicbes da
amplitude e posicao (x1) sdo tomadas. A partir das informacdes obtidas,
tem-se a medida da capacidade acustica do material (SCHEFFLER;
COLOMBO, 2005).

A permeabilidade é considerada uma medida macroscopica da
facilidade com a qual um fluido impulsionado por uma variacdo de
pressdo flui dos vazios de um material poroso. O fluxo de fluido através
de cerdmica celular proporciona baixa queda de pressao e a capacidade
de operar em condigdes extremas. Ceramicas celulares sdo os substitutos
ideais para meios porosos convencionais utilizados nos processos de alta
temperatura que envolvem filtracdo, mistura de fluidos, reagdes
quimicas e transferéncia de massa. A eficiéncia destes processos
depende, principalmente, da permeabilidade do meio poroso
(SCHEFFLER; COLOMBO, 2005).

3.1.2.3 Métodos de formacéo

Existem varios métodos de processamento para a obtencdo de
cerdmicas porosas com estrutura celular. Estas técnicas permitem ajustar
as caracteristicas destas ceramicas para se adequarem a uma
determinada aplicacdo. O método mais adequado deve considerar a
geometria da peca e as propriedades da estrutura de poros que se deseja.
Estes métodos conduziram para ao desenvolvimento de uma grande
variedade de rotas de processamento, inclusive patenteadas em muitos
paises ao redor do mundo (ZESCHKY et al., 2003; SOUSA, 2014). A
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seguir sdo descritas algumas das principais técnicas de obtencdo de
ceramicas celulares.

3.1.2.3.1 Método da réplica

O método de réplica baseia-se na impregnacdo de uma estrutura
celular com uma suspensdo ceramica ou solucdo precursora para
produzir cerdmica macroporosa (STUDART et al., 2006), conforme
ilustra a Figura 3. Este método é considerado como o primeiro e 0 mais
utilizado para a producdo de cerdmicas de estrutura celular porosa.
Atualmente é o mais usado na producdo de filtros ceramicos para serem
usados na filtracdo de metais fundidos e gases a altas temperaturas.

Figura 3 - Método da réplica

1 +| secagem, remogio

5 5 impregnacio do modelo,
Réplica —_— —_—
ou infiltracdo sinterizagdo
modelo sintético suspensdo cerdmica
ou natural ou precursor cerimico

Fonte: Adaptado de Studart et al., 2006.

O processo consiste na impregnacdo de uma espuma polimérica
de sacrificio, com células abertas por meio de uma suspensao ceramica.
O excesso de suspensdo na espuma, apds a impregnacao, é removida e a
amostra parte para um processo de secagem para, posteriormente,
degradar termicamente a espuma polimérica e, finalmente ocorrer a
sinterizacdo do material ceramico (ARGUELLO, 2009).

O fluxograma apresentado na Figura 4 mostra 0 processo da
réplica.
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Figura 4 - Fluxograma do processo de fabricacdo de espumas ceramicas
pelo método de réplica

Espuma
Polimérica

Preparacdo da pasta cerdmica

Aditivos

v

Imersdo da pasta na espuma

v

Remocdo do excesso de pasta

v

Secagem

v

Combustdo da espuma polimérica

v

Sinterizacdo

Fonte: Adaptado de Scheffler e Colombo, 2005.

A vantagem deste método é que pode ser aplicavel a qualquer
material cerdmico que possa ser adequadamente disperso em uma
suspensdao. Em contrapartida, a desvantagem é o fato de que os
filamentos da estrutura reticulada possuem uma série de defeitos, como
vazios no interior dos filamentos. Esses defeitos na estrutura reduzem as
propriedades mecéanicas (RAMALHO, 2012; EOM et al., 2013).

3.1.2.3.2 Método do modelo sacrificial

A técnica de modelo sacrificial (sacrificial template) geralmente
consiste na preparacdo de um composito bifasico que compreende uma
matriz continua de particulas cerdmicas ou percursores cerdmicos e uma
fase sacrificial dispersa (Figura 5) (STUDART et al., 2006).
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Figura 5 - Método do modelo sacrificial
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Fonte: Adaptado de Studart et al., 2006.

A técnica do modelo sacrificial (ou de sacrificio) é bastante
flexivel em relacdo as possiveis composigdes quimicas que podem ser
utilizadas no processo de fabricacdo (STUDART et al., 2006; EOM et
al., 2013).

Resumidamente, o método de sacrificio € a técnica mais adequada
para adaptar a porosidade, a distribuicdo do tamanho dos poros e a
morfologia dos poros do componente cerdmico. O modelo sacrificial
produz estruturas micro ou macro celulares com porosidade
interconectada (EOM et al., 2013).

A resisténcia mecanica das estruturas porosas sacrificadas é
considerada maior do que as dos materiais porosos produzidos através
de réplica. O modelo sacrificial apresenta resisténcia a compressao
dentro do intervalo previsto para estruturas abertas e de células
fechadas. A maior limitagdo do método € a falta de liberdade na
obtencdo da geometria desejada (STUDART et al., 2006; BELTRAO,
2011).

3.1.2.3.3 Método de sinterizacéo parcial

A sinterizagdo parcial é o método mais simples, frequentemente
usado para fabricar ceramicas porosas. Uma das vantagens desse método
¢ a facilidade de controle dimensional devido a ocorréncia de
crescimento de grdos sem qualquer encolhimento e densificacdo (EOM
etal., 2013).

3.1.2.3.4 Método do Gel Casting de espumas (CG)

O método gel-casting consiste na preparacdo de uma suspensao
de p6é cerdmico em solugdo contendo mondmeros que, apdés a
conformacdo em um molde com a geometria final da peca, é submetida
a um processo de polimerizacdo formando um gel a partir do liquido
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(RAMALHO, 2012; SOUSA, 2014).

Para esta técnica as suspensdes devem apresentar baixa
viscosidade e cinética de reacdo lenta, resultando em propriedades como
alta resisténcia mecanica, alta permeabilidade e baixa condutividade
térmica (SOUSA, 2014).

3.1.2.3.5 Técnica de formacéo de bolhas

O método de formacdo de bolhas ou espumacdo direta foi
patenteado pela primeira vez em 1973. Neste método uma mistura
contendo os constituintes desejados é tratada de modo a envolver um
gas, o qual cria bolhas, tornando o material esponjoso (BERNARDIN et
al., 2007). Posteriormente as espumas consolidadas séo sinterizadas a
altas temperaturas para a obtencdo de ceramicas porosas de alta
resisténcia (Figura 6). A porosidade total neste método é diretamente
proporcional a quantidade de gas introduzida na suspensdo ou meio
liquido durante o processo de formagdo de espuma (STUDART et al.,
2006).

Figura 6 - Método da técnica de formacao de bolhas

ajuste,
= mcorporacao secagem,
Espumacao
direta de gas ; smtenzacao
suspensao ceramica O gas

Oou precursor cerdmico
Fonte: Adaptado de Studart et al., 2006.

Para o desenvolvimento de bolhas muitas etapas devem ser
aprimoradas para se obter um produto com desempenho desejado como,
por exemplo, saber escolher 0 modelo polimérico, a preparacdo da pasta
de cerdmica, a impregnac&o e o ciclo térmico compreendendo secagem,
queima dos componentes volateis e sinterizacdo da fase ceramica
(MONTANARO et al., 1998).

Estruturas celulares preparadas por este método normalmente
exibem resisténcia mecénica consideravelmente mais elevada do que as
produzidas pelo método da réplica, isto porque nos filamentos ndo ha
fissuras e trincas (RAMALHO, 2012).
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O método permite a obtencdo de ceramicas celulares com
densidades tdo baixas quanto 0,2 g.cm™ (BERNARDIN et al., 2007) e a
obtencdo de espumas de poros fechados de pequenas dimensdes, 0 que
ndo é possivel com a técnica de impregnacdo (BERNARDO;
ALBERTINI, 2006; KIM et al., 2006 apud BERNARDIN et al., 2007).
A grande desvantagem neste método € a maneira utilizada para
estabilizar as bolhas incorporadas dentro da suspensdo inicial ou meio
liqguido (RAMALHO, 2012).

Este método € o mais adequado para o uso de residuos industriais
como matéria-prima para a fabricacdo de espumas ceramicas a partir da
evolugdo de gases (BERNARDO; ALBERTINI, 2006; BERNARDO et
al., 2007 apud BERNARDIN et al., 2007), objeto do presente estudo.

Uma das matérias-primas que podem ser utilizadas pelo método
de formacdo de bolhas é o residuo de polimento cerdmico, o qual
contém carbeto de silicio (SiC) em sua composicdo que é o agente
promotor de expansdo em produtos ceramicos, na obtengdo de espumas
ceramicas de baixa densidade (BERNARDIN et al., 2007).

O processo de sinterizacdo com a utilizagdo de residuo de
polimento é composto por dois tipos de processos de mudanca: a
densificagdo da matriz, que € o resultado do processo de sinterizagdo em
fase liquida, e a geracéo de poros fechados decorrente da decomposicdo
do SiC (AMOROS et al., 2007 apud JI et al., 2015).

Durante a queima em temperaturas de sinterizagcdo acima de 1100

°C ocorre a formacdo de uma grande quantidade de fase liquida e
algumas estruturas porosas comegam a serem formadas. O g&s
produzido pela decomposicdo do SiC ndo descarregara no tempo certo e
permanecera na amostra, resultando na geracdo de poros fechados. Os
poros fechados contém ar que exerce uma pressao nas paredes dos poros
e, com 0 aumento da temperatura de sinterizacdo, a pressdo aumenta
fazendo com que o produto se expanda. Deste modo, ocorre a mudanca
drastica no volume e na densidade aparente na temperatura de expanséo
(Jletal., 2015).
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O procedimento experimental visou produzir ceramicas celulares
a partir de residuo de polimento de porcelanato.

Sd0 apresentados nos tdpicos subsequentes 0s materiais e
métodos utilizados para o desenvolvimento desta pesquisa.

4.1 MATERIAIS

Para a execucdo deste trabalho utilizou-se cerca de 50 kg de
residuo de polimento de porcelanato como lote padrdo adquirido de uma
empresa ceramica da regido de Criciima no estado de Santa Catarina.

4.2 METODOS

A metodologia de pesquisa foi baseada em quatro etapas,
apresentadas na Figura 7.

Figura 7 - Fluxograma das etapas de pesquisa

Caracterizacao Planciamenio Obtencao Caracterizagdo
das matérias- Bive rJimental dos corpos dos corpos de
primas p de prova prova

Fonte: Autor, 2019.

4.2.1 Caracterizacgéo das matérias-primas

A Figura 8 mostra as analises e ensaios que foram realizados no
residuo de polimento de porcelanato. Em relacdo a analise quimica do
residuo de polimento, foi considerada a analise realizada por Steiner,
Bernardin e Pelisser (2015), que coletaram durante oito semanas,
amostras de residuo de polimento de porcelanato e verificaram uma
pequena variagdo de composi¢do quimica do residuo (Tabela 1).

Para a caracterizagdo do residuo foi seguido fluxograma
apresentado na Figura 8.
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Figura 8 - Fluxograma da caracterizacéo do residuo de polimento

— Residuos [— Polimento ceramico |4 WDS, DRX, DSC/TG

Caracterizacéo

Fonte: Autor, 2019.
4.2.1.1 Analise mineralédgica

A técnica de difracdo de raios X é a técnica de caracterizagdo de
materiais mais indicada na determinacdo das fases cristalinas presentes
em materiais ceramicos. Isto é possivel, pois na maior parte dos sélidos
(cristais), os atomos se ordenam em planos cristalinos separados entre si
por distancias da mesma ordem de grandeza dos comprimentos de onda
dos raios X. Ao incidir um feixe de raios X em um cristal, este interage
com os atomos presentes originando o fendmeno de difracdo, a qual
ocorre segundo a Lei de Bragg (Equacéo 6) (ALBERS et al. 2002).

nA = 2dsenf Equacdo (6)
Onde:
n: ndmero inteiro;
A: comprimento de onda dos raios X incidentes; d: distancia
interplanar;
g: angulo de difracéo.

Com a finalidade de identificar as fases cristalinas presentes no
residuo de polimento, foi realizada a analise de raios X (DRX) com o
difratdmetro de raios X Bruker modelo D2 Phaser. As amostras foram
secas por 12 horas a 60 °C. O material seco foi depositado em um porta-
amostras do analisador com varredura entre 20 10 a 80°, velocidade de
2°/min, aceleragdo de 30 kV e 30 mA e comprimento de onda Cu Kal
de L= 1,5406 A.

4.2.1.2 Andlise térmica

Realizou-se a andlise térmica com a finalidade de identificar os
intervalos de temperaturas para determinar a cinética de formacdo das
ceramicas celulares, em funcdo da taxa de aquecimento. Empregou-se a
técnica de DSC/TG em equipamento Netzsch 409 Jupiter, com taxas de
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aquecimento de 5, 10, 15 e 20 °C/min com intervalo de temperatura de,
aproximadamente 23 °C (temperatura ambiente) até 1200 °C, em
cadinho de alumina e atmosfera de ar sintético com fluxo de 10 mL/min.

4.2.1.3 Distribuicao de tamanho de particula (DTP)

A técnica de difragdo a laser foi utilizada para determinar a
composi¢do quimica, mineralégica e distribuicdo de tamanho das
particulas do residuo utilizado, pois o residuo é composto por particulas
da superficie do porcelanato e particulas das pedras abrasivas, que sdo
compostas por cimento de cloro/magnésio e particulas abrasivas de
carbeto de silicio. A andlise de DTP foi realizada na empresa
Colorminas Colorificio e Mineracdo S/A, utilizando o método de
espalhamento a laser de baixo angulo em equipamento CILAS 990, com
capacidade de medir intervalos de tamanhos de particulas de 0,2 a 500
pm.

4.2.2 Planejamento experimental
4.2.2.1 Planejamento estatistico

As formulagGes utilizadas neste trabalho foram definidas a partir
de um planejamento estatistico, levando em consideracéao trés varidveis:
pressdo, temperatura e tempo de patamar na temperatura definida, as
quais foram variadas em dois niveis, de modo a obter-se um
planejamento fatorial 23.

Dentre as diversas vantagens para a utilizacdo do planejamento
fatorial destacam-se a reducdo do nimero de ensaios sem prejuizo da
qualidade da informacdo, a determinacdo da confiabilidade dos
resultados e a sele¢do das varidveis que influenciam um processo com
nimero reduzido de ensaios (CUNICO et al., 2008).

As temperaturas de sinterizacdo utilizadas foram determinadas a
partir do estudo da cinética de reacdo do residuo de polimento da
porcelanato, determinada por ensaio de DSC/TG. A partir do estudo de
cinética foram determinadas como temperatura minima e maxima 1170
e 1200 °C, respectivamente. O tempo de patamar de queima foi
determinado como o tempo de ciclo total para a queima de placas
ceramicas de revestimento, por ser o modo padrdo de controle na
indUstria ceramica. O tempo minimo determinado foi de 30 minutos e o
tempo méximo 60 minutos.

A pressdo de conformagdo estipulada foi de 20 MPa como
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pressdo minima e de 40 MPa como pressdo maxima. Sdo pressdes de
compactagdo usuais na indlstria de revestimentos cerdmicos para
monoporosa e porcelanato, respectivamente. A Tabela 1 apresenta 0s
fatores e niveis avaliados neste trabalho.

Tabela 1 - Planejamento fatorial

Corrida Varidveis
experimental Pressdo (MPa) Temperatura (°C)  Tempo (minutos)
1 20 1170 30
2 20 1170 60
3 20 1200 30
4 20 1200 60
5 40 1170 30
6 40 1170 60
7 40 1200 30
8 40 1200 60

Fonte: Autor, 2018.

Para cada pressdo estabelecida foram confeccionados 100 corpos
de prova, os quais foram utilizados nas etapas subsequentes da pesquisa.
Em cada ciclo de queima foram queimados 8 corpos de prova.

4.2.3 Obtencao dos corpos de prova

Para a obtencdo da ceramica celular foi utilizado o método de
formagdo de bolhas através da presenca de carbeto de silicio (SiC) na
composicdo do residuo de polimento de porcelanato como agente
promotor de expansdo (BERNARDIN et al., 2007; STUDART et al.,
2006).

4.2.3.1 Preparagdo da composicao ceramica

O residuo de polimento de porcelanato in natura foi seco durante
24 horas a 100°C em estufa, posteriormente foi desagregado em moinho
de bolas utilizando esferas de alumina. O ciclo de moagem utilizado foi
de 30 minutos.

Em seguida, o p6 passou por peneiramento utilizando malha de
325 mesh (45 pm). Apos este processo o residuo foi umidificado com 6
% em massa de &gua e granulado. Com o granulado pronto foram
confeccionados os corpos de prova cilindricos de 40 x 5 mm (diametro
x altura) uma prensa automatica NANNETTI, com pressdo de 20 e 40
MPa (Figura 9). Posteriormente, os corpos de prova foram secos a 100
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°C em estufa elétrica de laboratorio por um tempo de 2 horas.
Figura 9 — Corpos de prova antes da queima

Fonte: Autor, 2019.
Ap6s a prensagem o0s corpos de prova foram queimados em

tempos e temperaturas distintas, conforme os niveis do planejamento
fatorial descritos na Tabela 2.

4.2.4 Caracterizacéo dos corpos de prova

Ap6s obtencdo do produto queimado, 0 mesmo foi caracterizado
conforme 0s ensaios apresentados na Figura 10.

Figura 10 - Fluxograma da caracterizacdo da ceramica celular
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Fonte: Autor, 2019.

4.2.4.1 Determinacdo da carga de ruptura

O comportamento mecanico foi determinado através da
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determinacdo da carga de ruptura do material. A carga de ruptura do
material foi avaliada através do ensaio de compressdo diametral em uma
maquina universal de ensaios mecanicos (EMIC, modelo DL 10000),
utilizando célula de carga de 10 kN, com velocidade de 1 mm/s no
Laboratdrio de Ensaios Mecanicos pertencente ao IDT/UNESC. Para o
ensaio foram analisados 5 corpos de prova para cada condigdo
estabelecida (pressdo, temperatura e tempo de queima) e determinada a
média e o desvio padrdo.

De acordo com a norma ABNT NBR 7222 (2011) pode ser
determinada a resisténcia a tracdo por compressdo diametral pela
Equacéo 6.

2.F Equacdo (6)
fct,sp= m

Onde:

fetsp = resisténcia a tragdo por compressao diametral (MPa);
F = forca méxima obtida no ensaio (N);

d = didmetro do corpo-de-prova (mm);

| = comprimento do corpo de prova (mm).

A Figura 11 ilustra o ensaio para a determinacdo da carga de
ruptura realizado nas amostras.
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Figura 11 — Ensaio de compressdo

Fonte: Autor, 2019.

4.2.4.2 Densidade aparente

A densidade aparente do material foi determinada pelo método de
Arquimedes. O corpo de prova seco foi inicialmente pesado e,
posteriormente imerso em agua para determinar a forca peso necessaria
para imergir o corpo de prova, sendo esta 0 empuxo para deslocar a
agua. A densidade é dada pela expressdo apresentada na Equacao7.

_da.Pa Equacéo (7)
Pa - pi

d

Onde:

d, = densidade da agua;

P, = massa da amostra seca;

P; = massa da amostra imersa na agua.

Foram analisados 8 corpos de prova para cada condigdo
estabelecida determinando-se a média e o desvio padrdo. A Figura 12
apresenta o esquema montado para analise de densidade.
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Figura 12 - Ensaio de densidade aparente

b

Fonte: Autor, 2019.
4.2.4.3 Expanséo linear

Para o ensaio de expanséo linear foram medidos os diametros das
amostras antes e apds o aquecimento. A variacdo obtida nas medidas foi
calculada com base na expansdo verificada no didmetro das amostras,
apos serem submetidas ao aquecimento.

Para o ensaio foram utilizados 8 corpos de prova para cada
pressdo, temperatura e tempo de queima e foi determinada a média e o
desvio padrdo dos resultados obtidos.

4.2.4.4 Andlise microestrutural

Foi realizada a analise microestrutural por microscopia eletrénica
de varredura (MEV) com a finalidade de analisar o formato e o tamanho
dos poros do produto obtido, bem como o tipo de estrutura celular. Para
isso 0s corpos de prova foram cortados em amostras de 2 x 4 cm e
recobertos com ouro para analisar os poros pela secéo transversal do
corte das amostras.

A avaliacdo microestrutural foi realizada em microscopio
eletrénico de varredura (MEV), marca JEOL JSM-6390LV e o0 aumento
utilizado foi de 50 x. A analise foi realizada no Laboratério Central de
Microscopia Eletronica (LCME, www.lcme.ufsc.br) da UFSC.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DO RESIDUO

Sdo apresentados os resultados dos ensaios de caracterizacdo do
residuo de polimento de porcelanato, utilizado para a confeccdo dos
corpos de prova e, com base nesses resultados, foram determinadas as
condicdes de trabalho para a obtencdo da ceramica celular.

5.1.1 Caracterizacédo do residuo de polimento ceramico

A Tabela 2 apresenta a analise quimica do residuo de polimento
de porcelanato coletado no municipio de Criciima no estado de Santa
Catarina por um periodo de oito semanas, sendo o resultado a média de
11 amostragens. O residuo é formado principalmente por silica (~ 67 %
em massa) e alumina (~ 21 %) (STEINER; BERNARDIN; PELISSER,
2015). Ha presenca de dxidos alcalinos (~5 %) e alcalino-terrosos(~3
%) nas amostras, além de TiO e Fe;O3 (~2 %) como contaminacdo, e
de ZrO, (~0,5 %), utilizado para aumentar o grau de alvura das
composicdes. Este tipo de composicao é caracteristico de revestimentos
ceramicos de porcelanato (BAUCIA JR. et al., 2010).

Tabela 2 — Andlise quimica do residuo de polimento deporcelanato

Oxidos % em massa
Al;,04 20,47
CaO 1,83
Fe,0Os 1,73
K20 2,38
MgO 1,35
Na,O 2,98
P20s 0,09
SiO; 67,13
TiO, 0,69
BaO 0,19
ZrO; 0,45
Perda ao fogo 0,53

Fonte: Steiner; Bernardin; Pelisser, 2015.
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5.1.1.1 Analise mineraldgica

Na Figura 13 é apresentado o difratograma para o residuo de
polimento utilizado nesta pesquisa. A analise mineraldgica mostrou que
a principal fase cristalina encontrada é o quartzo (SiO2, ICSD 01-070-
3755), fase normalmente presente em materiais cerdmicos queimados
em altas temperaturas, além disso, a fase reportada é coerente com as
fases reportadas por outros autores que tem utilizado este tipo de
residuos (MATOS et al., 2018).

Figura 13 — Difratograma do residuo de polimento trabalhado
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Fonte: Autor, 2019.

5.1.1.2 Analise térmica

Na Figura 14 sdo mostradas as curvas de DSC do residuo de
polimento de porcelanato. A partir dessas curvas se observa em 577 °C a
transformacdo de fase caracteristica do quartzo o para o quartzo J.
Entre 1100 e 1200 °C h& uma transigdo endotérmica de maior
intensidade para todas as amostras, indicando o repentino amolecimento
do material, causado pela presenca de feldspatos na composicdo dos



51

porcelanatos (RAMBALDI et al., 2007), dando inicio & transicdo vitrea
do residuo (BERNARDIN et al., 2007). Além disso, foi observado que
quanto maior a taxa de aquecimento das amostras, maior é o fluxo de
calor sofrido por estas.

De acordo com a andlise, as temperaturas de queima escolhidas
para as ceramicas celulares foram 1170 °C, menor temperatura de
transformacdo, e 1200 °C, a maior temperatura de transformacdo
observada. A energia de ativacdo encontrada foi de 271.179 J/mol e foi
calculada pelo método isoconversional (SCARAVELLI et al., 2014).

Figura 14 — Analise térmica por calorimetria exploratéria diferencial do
em ar (a) e em N2 (b) do residuo de polimento em diferentes taxas de
aquecimento
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Fonte: Autor, 2019.

Na Figura 15 sdo mostradas as curvas de TG do residuo de
polimento de porcelanato.
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Figura 15 — Andlise termogravimétrica em ar (a) e em N2 (b) do residuo
de polimento em diferentes taxas de aquecimento
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Fonte: Autor, 2019.
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5.1.1.3 Distribuicéo de tamanho de particula

A Figura 16 mostra a distribui¢do de tamanho de particula. Como
se observa, 90 % das particulas ¢ inferior a 30 pm e com um didmetro
médio de 12,22 pm. Este didmetro pode favorecer uma maior
reatividade do residuo de polimento durante o processo de queima. Este
didametro médio pode ser associado a maior reatividade do residuo de
polimento durante o processo de queima. No trabalho de Steiner,
Bernardin e Pelisser (2015) o tamanho das particulas do residuo de
polimento variou entre 5,7 e 12,2 um, com média entre as 11 amostras
de 9 um, tamanho equivalente ao deste trabalho.

Figura 16 — Distribuicdo granulométrica do residuo de polimento apés
processo de desagregacdo
6
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Fonte: Autor, 2019.

5.2 CARACTERIZACAO DA CERAMICA CELULAR OBTIDA

A seguir sdo apresentados os resultados das caracterizagbes da
ceramica celular nas diferentes condi¢des de processamento.
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5.2.1 Determinacdo da carga de ruptura

Com relacdo ao comportamento mecanico pode ser observado
gue a resisténcia a tracdo diminui com o aumento do tempo e da
temperatura. J& a pressdo de compactacdo tem um efeito positivo na
resisténcia mostrando que de 20 para 40 MPa ha um aumento, esses
aumentos variam de 4,9 a 15,5 %. No entanto, o tempo de queima
parece ter um efeito muito mais significativo ja que as reducbes da
resisténcia de 30 para 60 minutos foram de 19 a 36 % aproximadamente.
Segundo o reportado num estudo com amostras contendo carbeto silicio
a resisténcia mecanica a tracdo por flexdo diminui com o aumento da
porosidade (GARCIA-TEN et al., 2012). No outro estudo onde foi
avaliada a adicdo de residuos de abrasivo de SiC em residuos de
polimento de porcelanato e observaram que a adigdo crescente do
abrasivo no residuo de polimento ocasionou a reducdo na resisténcia
mecanica a flexdo, devido a quantidade e tamanho de poros formados
(BERNARDIN et al., 2007). Portanto esse decréscimo na resisténcia a
tracdo encontrado nas amostras quando foi aumentado o tempo do ciclo
de queima é decorrente da maior quantidade e tamanho de poros
formados que, consequentemente reduziu a resisténcia mecéanica para as
amostras submetidas a essas condicoes.

Tabela 3 — Resultados para a carga de ruptura

FE:\ZSPS:)O Temperatura (°C) (r'nl':erm?gs) Resistérzltijﬁ) Z;Iecénica
20 1170 30 9,12 +£0,76
20 1170 60 6,72+ 0,56
20 1200 30 8,16 £ 0,42
20 1200 60 5,15 +0,26
40 1170 30 9,57+1,61
40 1170 60 7,76 £0,17
40 1200 30 9,16 +1,79
40 1200 60 5,86 + 0,70

Fonte: Autor, 2019

Com o intuito de validar esses resultados estatisticamente na
Tabela 4 é mostrada a andlise ANOVA para a resisténcia a tracao
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avaliada por compressdo diametral. Pode ser observado que a analise
mostra que a variavel que teve efeito significativo foi o tempo com um
90 % de confianca. O ajuste do modelo foi R? foi de 0,96451.

Tabela 4 — ANOVA para carga de ruptura (N)

Fator SQ v MQ F p

(1) Pressdo (MPa) 1,27567 1 127567 13,4415 0,169519
(2) Temperatura (°C) 2,92521 1 292521 30,8225 0,113453
(3) Tempo (min) 13,8528 1 13,8528 145,964 0,052574
Pressdo x Temperatura 0,00645 1 0,00645 0,06790 0,837697
Pressdo x Tempo 0,01317 1 0,01317 0,13880 0,772949
Temperatura X Tempo 0,55076 1 055076 5,80320 0,250488
Erro 0,09491 1 0,09491

SQTotaI 18,71893 7

Fonte: Autor, 2019.

Na Figura 17 é apresentado o grafico de médias para a resisténcia
a tracdo em funcdo do tempo do ciclo de queima. Pode ser observado
gue os tempos utilizados nos ciclos de queima neste estudo (30 e 60
minutos) sdo significativamente diferentes entre si. O tempo de queima é
a variavel que mais influencia na resisténcia mecéanica das espumas
cerdmicas obtidas.

Figura 17 — Grafico de Pareto para carga de ruptura
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Fonte: Autor, 2019.
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5.2.2 Densidade aparente

Com relacdo a densidade aparente foi observado que a medida
gue aumento o tempo de queima had uma reducdo significativa na
densidade aparente assim como também com o aumento da temperatura.
Para as amostras submetidas a pressdo de 20 MPa, na temperatura de
1170 °C foi observada uma reducdo da média da densidade aparente de
35,3 % e de 29,5 % para a temperatura de 1200 °C no tempo de queima
de 60 minutos, com relacéo ao tempo de queima de 30 minutos. Para as
amostras submetidas a pressdo de 40 MPa a menor media observada foi
para a temperatura de com temperatura de queima de 1200 °C durante o
tempo de 60 minutos, a qual apresentou uma reducdo de 22,9 % com
relacdo & média para a temperatura de 1170 °C durante 0 mesmo tempo
de queima. Esse comportamento esta associado a aumento da
porosidade, visto que, de acordo com outras pesquisas relacionadas (JI
et al,, 2015; SHUI et al., 2011; SILVEIRA et al.,, 2014) tem se
encontrado quanto maior a temperatura de queima, maior o nimero de
poros e, consequentemente menor a densidade aparente da amostra.

Tabela 5 — Resultados para densidade aparente apds a queima

Fzﬁssj)o Temperatura (°C) (r;l]'ierm)gs) Densicég;}lce rTTlsp)Jarente
20 1170 30 1,24 +£0,04
20 1170 60 0,80 +0,03
20 1200 30 0,91 +0,02
20 1200 60 0,64 £ 0,02
40 1170 30 1,26 + 0,04
40 1170 60 0,81+0,01
40 1200 30 0,90 £ 0,02
40 1200 60 0,63+0,01

Fonte: Autor, 2019.

Desta forma, pode-se observar que 0s corpos de prova com as
menores médias de densidade aparente foram expostos a maior pressao
(40 MPa), maior temperatura de queima (1.200 °C) e maior tempo de
queima (60 minutos).

A diminuicdo da densidade aparente esta associada com a
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decomposicdo do carbeto de silicio, o melhor a dizer a oxidagdo do
Silicio para formar SiO; e liberacdo de CO; nesse processo gerando a
expansdo no material e 0 consequente aumenta de volume decorrente do
aumento da temperatura, além da massa reduzida ap6s o processo de
gueima (KUMMER et al., 2007; SANTANA et al., 2016; SILVEIRA et
al., 2014).

Na Tabela 6 € apresentada a andlise estatistica ANOVA para a
densidade aparente das amostras. Com um ajuste de modelo de R? de
0,99829 e 95 % de confianca as variaveis mais significativas para a
densidade foram a temperatura, o tempo e a interagdo entre o tempo e a
temperatura, sendo o tempo a variavel que fica em primeiro como a que
mais influencia esse comportamento. Isto é devido a que em tempos
maiores a cinética de decomposi¢do dos gases se da de uma forma mais
homogénea, permitindo uma maior formacao de poros e por tanto, uma
densidade aparente menor.

Tabela 6 — ANOVA para a densidade aparente

Fator SQ v MQ F p

(1) Pressdo (MPa) 0,000015 1 0,000015 0,158000 0,758943
(2) Temperatura (°C) 0,136373 1 0,136373 1401,550 0,017001
(3) Tempo (min) 0,246578 1 0,246578 2534,166 0,012645
Pressdo x Temperatura  0,000119 1 0,000119 1,227000 0,467548
Presséo x Tempo 0,000011 1 0,000011 0,111000 0,795167
Temperatura x Tempo  0,015269 1 0,015269 156,9230 0,050713
Erro 0,000097 1 0,000097

SQTotal 0,398462 7

Fonte: Autor, 2019.

Na Figura 18 é mostrado o grafico de superficie de resposta para
a densidade aparente em funcéo das variaveis de tempo e temperatura.
Para as ceramicas celulares sdo requeridas densidades bem menores a
unidade. Segundo o grafico maior tempo queima e maior temperatura
vai favorecer a formagéo de corpos de prova com densidades ao redor
dos 0,6 g/cm?.
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Figura 18 — Superficie de resposta para densidade aparente em funcéo
do tempo e da temperatura
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Fonte: Autor, 2019.
5.2.3 Expansdo linear

Analisando os resultados de expansdo linear das amostras, como
mostrado na Tabela 7 o maior percentual de expansédo linear verificado
foi de 23,6 % para as amostras submetidas a pressdo de compactacdo de
40 MPa, com tempo de queima de 60 minutos e temperatura de 1200 °C.
Ja o menor percentual de expansao linear foi verificado para as amostras
submetidas a pressdo de compactagdo de 20 MPa, temperatura de
queima de 1170 °C durante um tempo de queima de 30 minutos.

Kummer et al. (2007) observaram que as formulagdes contendo
residuo de polimento de porcelanato apresentaram retracdo quando
queimadas a 1100 e 1150 °C, enquanto que, para a temperatura de
queima de 1200 °C ocorreu a expansdo nas pegas. Segundo Bernardin
(Bernardin et al., 2006) a expansdo em ceramicas celulares obtidas com
residuos de polimento de porcelanato ocorre em temperaturas de queima
de 1180 °C, o qual esta associado a presenca das particulas de SiC que
provem da pedra utilizada para fazer o polimento no porcelanato.

Garcia-Ten et al. (2012) encontraram que aumentando a
temperatura de queima para 1190 °C acelera o processo de expansdo
das pecas, devido ao aumento da pressdo do gas nos poros a partir da
liberacdo de CO? e CO durante a oxidacéo do SiC.

Estes gases presentes no interior das pegas sdo
produzidos/eliminados durante o ciclo térmico, onde 0 gas existente no
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interior das pegas, e os gases eventualmente formados em razdo das
reacdes que vao ocorrendo entre 0os componentes da massa, devem ser
eliminados, ou seja, transportados ao meio externo, a medida que avancga
0 processo de sinterizacdo (ARANTES et al., 2001).

Tabela 7 — Resultados para expansdo linear apds a gueima

Pressao Temperatura (°C) Tempo (minutos) Expansao linear

(MPa) %)
20 1170 30 1,72+0,86
20 1170 60 14,6 £0,91
20 1200 30 10,6 £ 0,94
20 1200 60 21,2 £1,46
40 1170 30 2,54 £0,83
40 1170 60 16,4 £ 0,65
40 1200 30 12,5+0,77
40 1200 60 23,6 £1,08

Fonte: Autor, 2019.

Conforme apresenta a Tabela 8, na andlise de variancia ANOVA
é possivel observar que foram significativos para os resultados de
expansdo linear a temperatura e o tempo com um 95 % de confianga. O
modelo apresentou um ajuste de R?=0,99793.

Os resultados amostram coeréncia também com o mostrado pelo
comportamento na densidade. Sendo assim, portanto que as variaveis
sobre as quais se devem ter um estrito controle para garantir uma
adequada expansdo e uma baixa densidade sdo o tempo e a temperatura
de queima, em poucas palavras o ciclo de queima é o que vai definir o
comportamento do material com relagdo a essas variaveis.
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Tabela 8 — ANOVA para a expansdo linear

Fator SQ vMQ F p

(1) Pressdo (MPa) 5,0061 15,0061 39,730 0,100165
(2) Temperatura (°C) 128,8478 1128,8478 1022,585 0,019902
(3) Tempo (min) 287,0288 1287,0288 2277,970 0,013337
Pressdo x Temperatura 0,1581 10,1581 1,255 0,463970
Pressdo x Tempo 0,1081 10,1081 0,858 0,524415
Temperatura x Tempo 3,9099 13,9099 31,031 0,113079
Erro 0,1260 10,1260

SQTotal 425,1848 7

Fonte: Autor, 2019.

Na Figura 19 € mostrado o grafico de superficie de resposta para
a expansdo linear em funcdo das varidveis de tempo e temperatura.
Como se pode observar o tempo tem uma influencia muito mais
marcada que a temperatura, sendo que com 0 aumento da temperatura
sdo conseguidas expansdes da ordem de 10 % e com 0 aumento de
tempo sdo atingidas expansdes acima de 14 %.

Figura 19 — Superficie de resposta para a expanséo lineal em funcéo do
tempo e da temperatura
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Fonte: Autor, 2019.
5.2.4 Analise microestrutural

Na Figura 20 séo apresentadas as micrografias das amostras nas
diferentes condicoes.
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Figura 20 — Micrografias de varredura das amostras nas diferentes
condigdes; a) 1170 °C, 20 MPa, 30 min; b) 1170 °C, 20 MPa, 60 min; c)
1200 °C, 20 MPa, 30 min; d) 1200 °C, 20 MPa, 60 min; e) 1170 °C, 40
MPa, 30 min; f) 1170 °C, 40 MPa, 60 min; g) 1200 °C, 40 MPa, 30 min;
h) 1200 °C, 40 MPa, 60 min

c))

X50 500pm LCME-UFSC
PR AN WA TR T
K\.Ik i b %

% X

RN ~
Fonte: Autor, 2019.
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Como se pode observar hd um aumento significativo no tamanho
dos poros de uma condicdo para outra, principalmente com o aumento
do tempo de queima (60 min), é observado um crescimento, além de
uma homogeneizacdo no formato, véo tendendo a ser mais esféricos.
Também ¢ claro que a maior temperatura (1200 °C), ha uma maior
quantidade de poros formados e de maior tamanho comparados com os
formados na temperatura menor (1170 °C). No que se refere a pressdo
de compactacdo ndo ha uma tendéncia de como afeta os poros, o qual
confirma os resultados obtidos no comportamento mecéanico, densidade
e expansdo linear, onde os fatores que mais influenciaram foram o
tempo e a temperatura na queima.

Na Figura 21 sdo mostrados os graficos dos histogramas de
frequiéncia da distribuicdo de poros nas diferentes condi¢cbes. Como se
observa a distribuicdo de poros de todas as imagens analisadas
apresentam um comportamento de distribuicdo normal. Nas amostras
com pressdo de 20 MPa (a, b, ¢ e d) é observado com o incremento no
tamanho de poro se da conforme é aumentado o tempo e, quando é
comparado nos mesmos tempos de queima o incremento na temperatura
é 0 que faz a média dos poros aumentar. Esse mesmo comportamento é
observado para a pressdo de 40 MPa (g, f, g e h), mostrando assim que o
efeito combinado de tempo e temperatura de queima influenciam
significativamente a média da distribuicdo de poros, ja que da menor
condicdo tanto em 20 MPa como em 40 MPa para a maior condi¢do de
tempo e temperatura ha um incremento na média de mais de 170 %.
Além disso, é observado também que a pressdo de compactacdo nédo
teve influencia nesse comportamento, como ja tinha sido percebido nas
outras variaveis, pois as médias e os desvios padres sdo praticamente
iguais quando sdo mantidas as mesmas condicGes de tempo e
temperatura nas pressdes de 20 e 40 MPa. Esses resultados sdo coerentes
com o reportado por outros autores (KIRSEVER; TOPLAN, 2016;
SHUI et al., 2011), onde é mostrado quanto mais alta a temperatura de
sinterizacdo, mais intensa sera a reacdo de oxidacdo da particula de SiC
e, consequentemente maiores 0s poros fechados gerados, pois 0 produto
gasoso no poro fechado incha linearmente com o aumento do tempo e da
temperatura.
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Figura 21 - Distribuicdo de poros das amostras nas diferentes condi¢des;
a) 1170 °C, 20 MPa, 30 min; b) 1170 °C, 20 MPa, 60 min; c) 1200 °C,
20 MPa, 30 min; d) 1200 °C, 20 MPa, 60 min; e) 1170 °C, 40 MPa, 30
min; f) 1170 °C, 40 MPa, 60 min; g) 1200 °C, 40 MPa, 30 min; h) 1200
°C, 40 MPa, 60 min
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6 CONCLUSOES

Pelo presente estudo pode ser concluido que:

e O residuo de polimento € um produto viavel para a obtencdo
de cerdmicas celulares;

e Para 0 ensaio mecanico de determinacdo da carga de
ruptura, as variaveis que exerceram maior influéncia sobre os valores de
carga de ruptura foram o tempo de queima, a pressao de compactacdo e
a temperatura de queima, respectivamente. Quanto maior a pressdo de
prensagem, maiores 0s valores de carga de ruptura e, quanto maior o
tempo de queima, menores sao esses valores;

e  Para 0 ensaio de densidade aparente as variaveis que mais
influenciaram os valores foram o tempo e a temperatura de queima. O
aumento da temperatura de queima e do tempo de exposicdo a essa
temperatura ocasionou a reducéo da densidade aparente das amostras;

e Para a expansdo linear quanto maior a temperatura e 0
tempo de queima, maiores foram os valores obtidos para o ensaio de
expansdo linear.

Os resultados dos ensaios reforcam entre si a influéncia dos
parametros de producdo das ceramicas celulares, visto que, para a
obtengdo de cerdmicas com maiores quantidades e tamanhos de poros
decorrentes da reacdo de expansdo gerada pelo SiC é necessario o
aumento da temperatura e do tempo de queima.

Controlando essas variaveis é possivel obter ceramicas celulares
com propriedades que atendam as necessidades de diversos setores
produtivos, além de oferecerem uma solucdo quanto a deposicdo de
residuos de polimento cerdmico e ocasionarem um menor consumo de
matérias-primas por parte da indUstria ceramica.
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