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ESTUDO DA INFLUENCIA DE VARIAVEIS DE COMPOSICAO E
PROCESSAMENTO NAS PROPRIEDADES DE CORPOS CERAMICOS
POROSOS OBTIDOS A PARTIR DO RESIDUO DO POLIMENTO DO
PORCELANATO

RESUMO

O estudo de residuos industriais vem se tornando corriqueiro no meio cientifico, devido
ao descarte inadequado desses materiais, gerando maleficios ao ambiente e a populagéo.
Dentre esses residuos, o residuo do polimento do porcelanato (RPP) ganha destaque, pela
larga escala de fabricacdo do porcelanato e pelo seu elevado potencial de reutilizacéo.
Este trabalho teve como objetivo avaliar varidveis de processamento nas propriedades
tecnoldgicas de corpos ceramicos a base de RPP, para tanto, foi realizado um
planejamento experimental fatorial 22 com repeti¢des no ponto central, variando teor de
feldspato adicionado ao RPP (0, 3 e 6%), diferentes pressdes de conformacéo (40, 50 e
60 MPa) e temperaturas de queima (1120, 1150 e 1180°C). As matérias-primas foram
caracterizadas por difracdo de raios X, fluorescéncia de raios X, analise granulométrica e
analise térmica. Foram avaliadas as propriedades tecnolégicas dos corpos ceramicos
produzidos, por analises estatisticas dos dados e metodologia de superficies de respostas,
além da analise morfoldgica, por microscopia eletrénica de varredura. Os resultados de
caracterizacdo indicaram que as matérias-primas apresentaram caracteristicas
semelhantes as apresentadas em outros estudos cientificos, com destaque para o0 RPP que
possui uma composicdo quimica e mineralogica complexa, visto que, € geralmente
composto pela formulacdo do porcelanato e materiais abrasivos procedentes da polidora.
Nesse residuo, foi detectada a presenca do carbeto de silicio (SiC) que, em condi¢cdes
especificas de temperatura e composicéo, sofre reagdes térmicas promovendo a formagéo
de elevada quantidade de poros no interior das pecas ceramicas. O fator de maior
influéncia, em todas as propriedades estudadas, foi a temperatura de queima, que quando
aumentada de 1120°C para 1180°C, promoveu um aumento médio de cerca de 150,16%
na expansdo volumétrica, um aumento médio de cerca de 34,94% na porosidade e uma
reducdo média de cerca de 3,06 MPa na resisténcia mecanica dos corpos ceramicos. As
analises das superficies de respostas mostraram que as regides que contém valores
maximos de expansdo volumétrica (variando de 180% a 220%) e porosidade (variando
de 60% a 70%) estdo situadas em temperaturas variando de 1165°C a 1180°C. As regides
de valores maximos de resisténcia a tragdo por compressao diametral (variando de 5 a 6
MPa) estdo situadas em temperaturas abaixo de 1140°C, aproximadamente. Em geral, 0
estudo apresenta uma gama de informacdes que sdo de suma importancia para 0
aproveitamento dos residuos de RPP na producdo de corpos ceramicos altamente porosos.

Palavras- Chave: Residuo do polimento do porcelanato, reutilizacdo, planejamento
experimental, variaveis de processamento.
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STUDY OF THE INFLUENCE OF COMPOSITION AND PROCESSING
VARIABLES ON THE PROPERTIES OF POROUS CERAMIC BODIES
OBTAINED FROM THE RESIDUE OF PORCELAIN TILE POLISHING

ABSTRACT

The study of industrial waste has become commonplace in the scientific environment,
due to the inadequate disposal of these materials, generating harm to the environment and
the population. Among these residues, the porcelain tile polishing residue (RPP) gains
prominence, due to the large scale of porcelain tile manufacturing and its high potential
for reuse. This work aimed to evaluate processing variables in the technological properties
of ceramic bodies based on PPR, for this purpose, an experimental factorial planning 23
was carried out with repetitions at the central point, varying feldspar content added to the
PPR (0, 3 and 6%), different conformation pressures (40, 50 and 60 MPa) and firing
temperatures (1120, 1150 and 1180°C). The raw materials were characterized by X-ray
diffraction, X-ray fluorescence, particle size analysis and thermal analysis. The
technological properties of the ceramic bodies produced were evaluated by statistical
analysis of the data and methodology of response surfaces, in addition to morphological
analysis by scanning electron microscopy. The characterization results indicated that the
raw materials presented characteristics similar to those presented in other scientific
studies, with emphasis on the PPR which has a complex chemical and mineralogical
composition, since it is usually composed of the formulation of porcelain tile and abrasive
materials from the polishing machine. In this residue, the presence of silicon carbide (SiC)
was detected, which, under specific conditions of temperature and composition, suffers
thermal reactions promoting the formation of high amount of pores inside the ceramic
pieces. The most influential factor, in all the properties studied, was the firing
temperature, which when increased from 1120°C to 1180°C, promoted an average
increase of about 150.16% in volumetric expansion, an average increase of about 34.94%
in porosity and an average reduction of about 3.06 MPa in the mechanical resistance of
the ceramic bodies. The analysis of the response surfaces showed that the regions
containing maximum values of volumetric expansion (ranging from 180% to 220%) and
porosity (ranging from 60% to 70%) are located at temperatures ranging from 1165°C to
1180°C. The regions with maximum values of resistance to traction by diametrical
compression (ranging from 5 to 6 MPa) are located at temperatures below 1140°C,
approximately. In general, the study presents a range of information that is of paramount
importance for the use of PPR residues in the production of highly porous ceramic bodies.

Keywords: Porcelain tile polishing residue, reuse, experimental planning, processing
variables.

Menezes, R.R.N.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1: Fluxograma genérico e completo do processamento das ceramicas de

FEVESHIMENTO, ==-==m====mmmmmm e oo e e e e e e e e e e e e e e 25

Figura 2: Demonstrativo das transformacfes durante a queima de uma placa de

POICEIANALO. === == oo 33

Figura 3: Estagios de sinterizacdo e mecanismos ativos durante a queima do porcelanato.

Figura 4: a) polidora industrial de uma inddstria de porcelanatos polido; b) cabecas
polidoras abrasivas utilizadas no polimento das pecas de porcelanato. ------------------- 35

Figura 5: Sistema de tratamento da &gua por circuito fechado, e residuo gerado pelo

polimento do porcelanato. -=-=============mmmmm e 37
Figura 6: Fluxograma esquematico da metodologia empregada. -------------======-=----- 43
Figura 7: Esquema de forgas aplicadas no ensaio de compressao diametral ------------- 53

Figura 8: Difratograma do RPP, com 0s picos caracteristicos de suas fases cristalinas. 57

Figura 9: Difratograma do feldspato com os picos caracteristicos de suas fases cristalinas.

------------------------------------------------------------------------------------------------------ 57
Figura 10: Histograma da distribuicdo granulométrica do RPP. ------=------mnenmmmmmmnee 59
Figura 11: Histograma da distribuicdo granulométrica do feldspato. --------------=------ 59

Figura 12: Curvas de termogravimetria e analise téermica diferencial do RPP, e intervalos
de temperatura e percentuais de perda de massa definidos por termogravimetria
diferencial. ---------=-mm-m o 60

Figura 13: Curvas de termogravimetria e analise térmica diferencial do feldspato. ----- 61

Figura 14: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

POFOSIAAAR =-====== == mm e e oo e e 65

Figura 15: Valores experimentais da porosidade (%) em funcdo dos valores previstos pelo

MOdelo @juStadO. =-=========mmmm e e e 67

Menezes, R.R.N.



Figura 16: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e teor de feldspato, fixando pressao de prensagem em 40MPa. 68

Figura 17: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcdo da temperatura e teor de feldspato, fixando pressao de prensagem em 50MPa. 68

Figura 18: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e teor de feldspato, fixando pressao de prensagem em 60MPa. 69

Figura 19: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em
funcéo da temperatura e pressdo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 0%.--- 70

Figura 20: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e presséo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 3%.---70

Figura 21: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e pressao de prensagem, fixando o teor de feldspato em 6%.---71
Figura 22: Corpos ceramicos p0s queima nas respectivas temperaturas. ----------------- 72

Figura 23: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

eXPaNSA0 VOIUMELIICA ~---=-==mm = m s m e o o o e e 73

Figura 24: Valores experimentais da expansdo volumétrica (%) em funcdo dos valores

previstos pelo modelo ajustado. ------=-=-=-=-mmmmmmm oo 76

Figura 25: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta expansao
volumétrica (%) em funcdo da temperatura e pressao de prensagem, fixando teor de
feldspato em 090, -=-m=m=mmmmmmm e oo 77

Figura 26: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

resisténcia a tragdo por compressao diametral ----------=--=-=-=-m-mmmmom oo 80

Figura 27: Valores experimentais da resisténcia a tragdo por compressao diametral (MPa)

em funcdo dos valores previstos pelo modelo ajustado.------------=-==-==-==m-mmcmmmee- 82

Figura 28: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta resisténcia a tracao
por compressao diametral (MPa) em funcdo da temperatura e teor de feldspato, fixando

pressao de prensagem em 40MPa. =------mnmmmmmmm s oo e 83

Menezes, R.R.N.



Figura 29: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condi¢cfes
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condicédo 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condigdo 6; d) corpo ceramico da condigdo
7; €) corpo ceramico da condicdob; f) corpo ceramico da condigdo 2; g) corpo ceramico
da condicdo 4; h) corpo ceramico da condicdo 8; i) corpo ceramico da condicdo 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliacdo de 100X.------==========mmmmmmmmmmommm oo 84

Figura 30: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condi¢cbes
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condicao 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condicao 6; d) corpo cerdmico da condigéo
7; ) corpo ceramico da condicdob; f) corpo ceramico da condigdo 2; g) corpo ceramico
da condicdo 4; h) corpo ceramico da condicdo 8; i) corpo ceramico da condi¢do 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliacdo de 500X --------=-===m=mmmmmmmmmemmmm oo 85

Figura 31: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condicbes
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condicao 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condicdo 6; d) corpo cerdmico da condigéo
7; €) corpo ceramico da condicdob; f) corpo ceramico da condigdo 2; g) corpo ceramico
da condicdo 4; h) corpo ceramico da condic¢do 8; i) corpo ceramico da condicdo 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliacdo de 1000X -------==========mmmmmmmmmmmmomm oo 86

Menezes, R.R.N.



LISTA DE TABELAS

Tabela 1: Matriz de componentes de fabricagdo e caracteristicas técnicas empregadas na
classificagdo de revestimentos CEramICOS. ------=-========mmmmmmmmomm oo 24

Tabela 2: Classificacdo das cerdmicas de revestimento em fungdo da absor¢do de agua
segundo ABNT NBR 1SO 10545-1:2017 . -=====-nnnnmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmm e eemmm e 27

Tabela 3: Tipologia das placas ceramicas e suas respectivas aplicacoes. ----------------- 29

Tabela 4: ComposicBGes tipicas e andlises quimicas de massas ceramicas para

POrCElaNAtOS. —-=--=-mmmm e m e oo 30
Tabela 5: Fatores analisados, seus niveis e valores codificados. ----------======emmmmmmun- 44

Tabela 6: Matriz de planejamento fatorial 23 com trés pontos centrais, valores originais e
codificados das variaveis de estudo. -------===-==mmmmmmmmm o 44

Tabela 7: Divisao dos corpos de prova por condigdes de processamento. ---------------- 45

Tabela 8: Resultado da anlise quimica feita através de FRX do RPP utilizado no trabalho.

Tabela 10: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para absor¢ao

de &gua dos corpos ceramicos em cada condicao estabelecida. --------------=====-=om---- 62

Tabela 11: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para

porosidade dos corpos ceramicos em cada condicao estabelecida. ------------------------ 64

Tabela 12: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 23 da Tabela 13 e seus erros-padréo (em %). -------========m=m-mmmmmmmmmmm oo 65
Tabela 13: Teste F obtido da ANOVA para a resposta porosidade -----------------=------ 67

Tabela 14: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para expansédo
volumétrica dos corpos ceramicos em cada condicao estabelecida, calculados de acordo

COM @ EQUAGED 4. ====-===mmmmmmmmm oo e 72

Menezes, R.R.N.



Tabela 15: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 23 da Tabela 10 e seus erros-padrao (em %)--------===-======m=mmmmmmmmmmmmomomemoee 74
Tabela 16: Teste F obtido da ANOVA para a resposta expansao volumétrica----------- 75

Tabela 17: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para perda de

massa ao fogo dos corpos ceramicos em cada condicédo estabelecida. -------------------- 78

Tabela 18: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para resisténcia
a tracdo por compressao diametral dos corpos ceramicos em cada condicdo estabelecida,

calculados de acordo com a EQUAGE0 6. -============mmmmmmmmm e 79

Tabela 19: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 23 da Tabela 18 e seus erros-padréo (em MP@a) ------=-=======mmmmmmmmmmme oo 80

Tabela 20: Teste F obtido da ANOVA para a resposta resisténcia a tragdo por compressao

diametral --------m-m oo 82

Menezes, R.R.N.



Equacéo 1:
Equacéo 2:
Equacdo 3:
Equacéo 4:
Equacéo 5:
Equacéo 6:
Equacédo 7:
Equacéo 8:

Equacéo 9:

LISTA DE EQUACOES

ADSOIGAD U8 AQUAL......veceereeeeiceeee ettt 51
Percentual de POroSidade..........ccoeveiieieiieiiese e 52
Massa ESPECITICA ....cvccveiieiiiiiieieiee e 52
EXPanSa0o VOIUMEALIICA........c.cocveiiiieiece e 52
Perda de Massa @0 FOQO .......ccveieiiiiieie e 53
Resisténcia a Tragcdo por Compressao Diametral............ccccceveves evevenenenn, 54
Modelo Linear para Percentual de Porosidade ............ccccovcveviivenenieiennnns 66
Modelo Linear para Expansao VOIUMELrica..........ccoceeveeveivciecieecie e 75
Modelo Linear para Resisténcia a Tra¢do por Compressdao Diametral ....... 81

Menezes,

R.R.N.


file:///C:/Users/kekin/Desktop/RAQUEL%20MENEZES/ENG.%20DE%20MATERIAIS-%20UFPB/MESTRADO/DISSERTAÇÃO/correções%20da%20dissertação/DISSERTAÇÃO%20QUASE%20FINAL-%20COM%20INDICES.docx%23_Toc60872623
file:///C:/Users/kekin/Desktop/RAQUEL%20MENEZES/ENG.%20DE%20MATERIAIS-%20UFPB/MESTRADO/DISSERTAÇÃO/correções%20da%20dissertação/DISSERTAÇÃO%20QUASE%20FINAL-%20COM%20INDICES.docx%23_Toc60872625

SUMARIO

1.  INTRODUGCAQ ---ese-emeeeemmmeeemeeeeceee s cmeee e cee e mee e e nmn e e e e 16
2. OBJETIVOS ---mmmmm oo oo 19
2.1 OBUIETIVO GERAL m-mmmmmmmm o oo oo 19
2.2 OBIETIVOS ESPECIFICOS ---=nmnmmmmmm e oo oo oo 19
3.  FUNDAMENTACAO TEORICA ----nnmmmmmmmmmm e 20
3.2 A INDUSTRIA CERAMICA -m- - mmm oo e e e 22
3.2.1 A INDUSTRIA DE REVESTIMENTO CERAMICO =-=-======nnnmmmmmmmm oo oo 23
3.2.2 O PROCESSAMENTO DAS CERAMICAS DE REVESTIMENTO-====================nmnmmumm 24
3.2.3 A INDUSTRIA DO PORCELANATO =-==n=mmmmmmmmmm oo oo o oo 27
3.3 O PORCELANAT O mmm o m oo o e o e o e e - 29
3.3.2 PROCESSAMENTO GERAL DO PORCELANATO ---=====n===mmmmmmmmmmmemcmcm oo oo 34
3.3.4 RESIDUO DO POLIMENTO DO PORCELANATO E SEU POTENCIAL----=-=-=--=-=-=-=----- 37
4.  MATERIAIS E METODOS ----s-nnnnnnsmmmmmmmmmmmmm e 42
A1 M ATERIAIS - mm e oo e e 42
4.1.1 SELECAO DA MATERIA-PRIMA === m o e o oo oo 42
4.2 METODOLOGIA === oo oo o o o e 42
4.2.1 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL- ESTUDO ESTATISTICO =-=-=-=-==-===n=nnmnmmmmmmnae 44
4.2.2 PREPARAGCAO DAS MATERIAS-PRIMAS === m e m o oo 46
4.2.3 CARACTERIZAGAO DAS MATERIAS-PRIMAS ----=--==-mm oo oo oo oo 47
4.2.3.1 ANALISE QUIMICA DAS MATERIAS-PRIMAS-=========m=mmm e 47

4.2.3.2 ANALISE MINERALOGICA-=======mmmmm e e e e oo 48
4.2.3.3 ANALISE GRANULOMETRICA POR DIFRAGAO A LASER----------=-======nmnmmnmmmmmam 48

Menezes, R.R.N.



4.2.3.4 ANALISE TERMICA DIFERENCIAL (DTA) E TERMOGRAVIMETRICA (TG)----------- 48
4.2.4 PREPARACAO DOS CORPOS CERAMICOS ==============mmmmmmmmm oo oo 49

4.2.4.1 MISTURA E HOMOGENEIZAGAO, AJUSTE DE UMIDADE E REPOUSO DA MASSA----49

4.2.4.2 CONFORMAGAQ-=====n==mm = m e e e 49
4.2.4.3 SECAGEM ===m== === mm e oo e e e 50
42,44 QUEIMA =mmmm oo e e oo o e e oo 50
4.2.5 CARACTERIZACAO TECNOLOGICA E MORFOLOGICA DOS CORPOS CERAMICOS-----50
4.2.5.1 ABSORGAO DE AGUA (AA)--nnnmmmmmmm e 51
4.2.5.2 PERCENTUAL DE POROSIDADE--===========mm e oo oo oo 51
4.2.5.3 EXPANSAO VOLUMETRICA-==-==n=mmmmm o o o e o e oo e e 52
4.2.5.4 PERDA DE MASSA AO FOGO (PF)--==-===mm = m s oo e e 53
4.2.5.5 RESISTENCIA A TRACAO PELO ENSAIO DE COMPRESSAO DIAMETRAL-------------- 53

4.2.5.6 ANALISE MORFOLOGICA POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)-

------------------------------------------------------------------------------------------------------- 54
5. RESULTADOS E DISCUSSOES----mnnmmmmmmm e 54
5.1 ANALISE DAS CARACTERIZAGOES DAS MATERIAS-PRIMAS---=-=========nmnmmmmmmmmee 54
5.1.1 ANALISE QUIMICA DAS MATERIAS-PRIMAS----=-== = m oo oo oo 54
5.1.2 ANALISE MINERALOGICA DAS MATERIAS-PRIMAS------=--==-===mmmm oo oo oo 56
5.1.3 ANALISE GRANULOMETRICA DAS MATERIAS-PRIMAS -----=---==-=--mmmmmomm oo 58
5.1.4 ANALISE TERMICA DAS MATERIAS-PRIMAS =---n-mmmmmmmmm oo 60
5.2 ANALISE ESTATISTICA DAS PROPRIEDADES TECNOLOGICAS -----=-=-===========-=-=-- 62
5.2.1 ABSORGAQ DE AGUA--======nrmmmmmmmmmmmmm e 62
5.2.2 ANALISE DO PERCENTUAL DE POROSIDADE ---==========mnmmmmmmmmm oo oo oo 63
5.2.3 ANALISE DA EXPANSAO VOLUMETRICA-=====n=n=n=nmmmmmmm oo oo 71

Menezes, R.R.N.



5.2.4 PERDA DE MASSA AOQ FOGO -========mmmmm e e e e oo I
5.2.5 ANALISE DA RESISTENCIA A TRACAO POR COMPRESSAO DIAMETRAL--------------- 78

5.3 ANALISE MORFOLOGICA POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) ---

Menezes, R.R.N.



16

1.  INTRODUCAO

Atualmente os residuos industriais sdo um grave problema para a sociedade. Os
descartes desses residuos feitos de forma inadequada poluem a natureza, vegetacdes, rios,
varzeas, e até lencgois freaticos contaminando a 4gua que poderia ser consumida pela
populacdo (BREITENBACH et al, 2020; GUALTIERI et al, 2000; MENEZES et al.,
2002).

Devido ao aumento de geracdo de residuos, ha uma grande preocupagédo, ndo
apenas porque esse residuo gera custo agregado ao produto, mas também como pode gerar
problemas com as resoluces e leis que dispem sobre o assunto. No Brasil ha a lei n°.
12.305, de 02 de agosto de 2010, que institui a politica nacional de residuos sélidos. A
solucdo normalmente encontrada pelas empresas € o descarte dos residuos em aterros
sanitarios e lixdes, porém, na estrutura das grandes cidades, fica cada vez mais dificil
encontrar espacos fisicos para essas obras. Por isso, nos ultimos anos, a pesquisa sobre a
reciclagem de residuos industriais vem sendo intensificada em todo o mundo. Muitas
empresas e até iniciativas governamentais investem em pesquisa e implementacdo de
tecnologias nessa area, o0 que aumenta a qualidade do produto reciclado e propicia o seu
reuso em diversas areas da industria, visando a diminuicdo do descarte desses residuos
industriais, e a diminui¢do da exploracdo de materiais na natureza alterando o sistema
produtivo como um todo (DOMINGUEZ et al, 1996; MENEZES et al., 2002; RUFINO et
al., 2015).

O elevado crescimento da industria ceramica € considerado um dos principais
fatores que contribui de forma significativa para o aumento da quantidade de residuos
solidos dispostos de forma inadequada, sdo residuos provenientes de varias partes dos
processos de fabricacdo, além de restos de pecgas cerdmicas inutilizadas que sofreram
danos durante ou apds o processamento (QUEIROZ NETO et al., 2016).

O Brasil ocupa lugar de destaque no segmento de revestimento cerdmico, sendo o
segundo maior produtor mundial. O setor vem apresentando um grande crescimento,
chegando a uma producdo de aproximadamente 935 milhdes de m?/ano. No pais, o setor
conta com 54 empresas e 71 plantas industriais instaladas, distribuidas em mais de 18
estados. O crescente desenvolvimento mundial dos materiais cerdémicos nos ultimos anos
fez com que o conhecimento cientifico e tecnolégico se tornasse cada vez mais
necessario. A competitividade acirrada entre os fabricantes de revestimentos cerdmicos

impOe medidas para reducéo de seus custos de produgdo e manutencédo dos padrdes de
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qualidade, atendendo as normas propostas pelos 6rgaos nacionais e internacionais de
controle de qualidade (CONSTANTINO et al, 2006; HOFFMANN et al., 2012;
ANFACER, 2020).

Em virtude de possuir elevado volume de produgdo que possibilita a geragao de
grandes quantidades de rejeitos e que, aliado as caracteristicas fisico-quimicas das
matérias-primas ceramicas e as particularidades do processamento ceramico, faz da
indUstria ceramica como uma das grandes opcdes para a reciclagem de residuos sélidos é
que a industria ceramica é uma das que mais se destacam nesse ramo. Ademais, € uma
das poucas areas industriais que podem obter vantagens no seu processo produtivo com
a incorporacdo de residuos entre suas matérias-primas, a exemplo da economia de
matérias-primas de elevada qualidade, cada dia mais escassas e caras, a diversificacdo da
oferta de matérias-primas, e a reducdo do consumo de energia e, por conseguinte, reducéo
de custos. Logo, a utilizacdo de residuos industriais ceramicos para reincorpora¢do na
industria ceramica ja vem sendo estudado e se mostra cada vez mais eficiente e rentavel
para o ciclo econdmico industrial ( WENDER; BALDO, 1998).

Dentre as cerdmicas brancas, os porcelanatos se destacam no mercado de
revestimentos cerdmicos por apresentar excelentes caracteristicas técnicas e estéticas,
diferenciando-se dos demais revestimentos em funcdo do seu processo de queima (a
temperaturas mais elevadas que os demais materiais dessa categoria), das matérias primas
nobres que compdem a sua massa e também pela absorcdo de agua que é baixissima,
sendo < 0,1% para os porcelanatos técnicos e < 0,5% para os porcelanatos esmaltados. O
técnico pode ser polido (acabamento com brilho intenso), ou acetinado (acabamento mais
natural, muito utilizado em areas externas) € aquele que recebe a decoracao e a cor na
prépria massa através de corantes., ja 0 esmaltado é uma massa Unica que recebe sua cor
através da esmaltacdo e decoracdo, que através das novas tecnologias, pode ir muito além
do que simples formas e desenho. Este tipo de revestimento ceramico, que teve origem
na Europa (Italia), comecou a ganhar destaque no Brasil no comeco da década de 90
(HOFFMANN et al., 2012).

O porcelanato técnico polido requer uma etapa de polimento posterior as etapas
de producdo quando comparado ao porcelanato técnico, a fim de nivelar, retirar riscos e
defeitos e, assim como dar brilho a superficie do produto final. Essa etapa do

processamento gera grandes quantidades de residuo, sendo cada vez mais crescente com
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0 aumento da producdo que vem ocorrendo nos Gltimos anos (BREITENBACH et al.,
2017).

O residuo do polimento do porcelanato (RPP) € o material formado durante a etapa
de polimento, sendo constituido de uma mistura de material ceramico proveniente do
proprio porcelanato e do abrasivo, oriundo das maquinas polidoras, geralmente composto
por particulas de diamante ou carbeto de silicio aglomerados por cimentos a base de
cloretos magnesianos. Ele deve ser descartado diretamente em aterros, segundo a Lei n°
12.305/10, gerando gastos agregados aos produtos finais, para as industrias, apesar do seu
potencial de reutilizagdo (BREITENBACH et al., 2017; Brasil, 2010).

Nos dias atuais, ha varios estudos que buscam o reaproveitamento do RPP, em
diversas composic¢des ceramicas, como na incorporacgéo de formulag6es para producéo de
blocos estruturais e telhas, como agregado leve em argamassas e concretos, entre outras
aplicacoes.

Tendo em vista a potencialidade do RPP para reutilizacdo em diversos
seguimentos, observa-se a necessidade de estudos cientificos direcionados a analise da
influéncia da composicdo e do processamento nas propriedades de corpos ceramicos
porosos obtidos a base de RPP, uma vez que esse material demonstra enorme potencial
para criacdo de novos produtos ceramicos porosos, que possuem tecnologia para serem
usados em uma gama de aplica¢Ges, como por exemplo, isolamento térmico, bem como
isolamento acustico e na industria de construcédo civil, abrindo novas oportunidades de

mercado e comercializagdo de produtos a base de residuos.
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OBJETIVOS

Objetivo Geral

Este trabalho teve como objetivo geral o estudo da influéncia de variaveis de

composicdo e processamento nas propriedades de corpos ceramicos porosos obtidos a

partir do RPP.

2.2

Objetivos Especificos

Visando atender o objetivo geral, esse trabalho teve como objetivos especificos:

1)
2)

3)

4)

5)

6)

caracterizar as matérias-primas;

realizar um planejamento experimental fatorial para a produgéo dos corpos
ceramicos, e para a analise da influéncia das variaveis de composicéo e
processamento nas propriedades tecnoldgicas dos corpos ceramicos
permitindo analises estatisticas dos dados e aplicacdo da metodologia de
superficies de respostas;

analisar a influéncia da variavel composicdo nas propriedades, estudando
desde corpos ceramicos obtidos com RPP puro a corpos ceramicos
aditivados com feldspato, visto a auséncia de estudos na literatura
relacionados a essas composicoes;

analisar a influéncia de diferentes pressdes de conformagdo nas
propriedades;

analisar a influéncia de diferentes temperaturas de queima nas
propriedades;

analisar morfologicamente os corpos ceramicos obtidos.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 AIndustria e a Geracao de Residuos Solidos

Ao longo de sua existéncia 0 homem sempre utilizou os abundantes recursos
disponiveis na natureza, descartando nela mesma o que ndo era valido para consumo
proprio. Devido a esse comportamento, com o crescimento cada vez mais acelerado da
populacéo, os recursos naturais foram sendo mais explorados e consequentemente, mais
residuos sélidos foram sendo gerados e descartados na propria natureza.

A partir do século XVIII, houve o surgimento da “onda” industrial, cujo objetivo
principal era o crescimento econdmico em curto prazo, mediante a utilizagdo de novos
processos produtivos e a exploracao intensiva de energia e matérias-primas, cujas fontes
eram consideradas ilimitadas. Este modelo gerou impressionantes excedentes de riqueza
econdmica, mas trouxe consigo grandes problemas sociais e ambientais, entre eles os
residuos. A grande parte desses residuos permanecem até hoje degradando a natureza e
prejudicando o0s ecossistemas nela presentes, alem da contaminacdo de espécies de
animais, e plantas devido ao descarte em rios, mares e lencdis freaticos, prejudicando,
principalmente, agua potavel para o consumo da populacdo (CASAGRANDE et al.,
2008).

As industrias de um modo geral produzem, em pequena ou larga escala, residuos
gue nem sempre sdo reaproveitados ou tém um destino ecologicamente correto. Dar um
destino correto a estes subprodutos constitui um grande desafio. Em alguns casos, estes
produtos secundarios podem ser reutilizados diretamente ou podem ser aproveitados
como matéria prima basica em outros processos industriais (DONDI et al, 1998;
CASAGRANDE et al., 2008).

S6 apos a Revolucdo Industrial, os residuos comegaram a ganhar importancia,
principalmente para a saude publica, entretanto € a partir de 1970 que os residuos
realmente tiveram um peso ambiental, tanto em nivel nacional quanto internacional, pois
0 tema foi abordado em grandes encontros mundiais, como nas conferéncias de
Estocolmo, em 1972, em seguida na ECO 92, no Rio de Janeiro e, em 1997, na de Tibilisi
(VELLOSO, 2008; WILSON, 2007).

A preocupagdo com a preservagdo do meio ambiente vem crescendo muito nos
ltimos anos, e no Brasil ndo é diferente. Varios fatores apontam este crescimento,

destacando-se 0 aumento do interesse do publico que cada vez mais torna o selo ambiental
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argumento de marketing e a exigéncia de certificacdo ambiental as empresas brasileiras
exportadoras trazendo reflexos mesmo na induastria interna (MONFORT et al, 1996;
CASAGRANDE et al., 2008).

A pesquisa sobre a reciclagem de residuos industriais vem sendo intensificada
em todo o mundo. Na América do Norte e Europa, a reciclagem ja € vista, pela iniciativa
privada, como um mercado altamente rentavel. InUmeras empresas investem em pesquisa
e tecnologias relacionadas a reciclagem, o que aumenta a qualidade do produto reciclado
e propicia maior eficiéncia do sistema produtivo. Logo, a reciclagem de residuos urbanos
ganha evidéncia, em virtude do crescente volume de rejeitos solidos e da
indisponibilidade cada dia maior de locais para descarte desse material, em particular em
grandes centros urbanos, com elevada densidade demografica populacdo (BETIOLI et al,
2020; BARRACHINA et al, 2018; MENEZES et al., 2002; BARBIERI et al, 2000).

Hendriks (2000) comenta que a reciclagem diz respeito ao ciclo completo de
“novo-velho-novo’’ e implica uma série de operagdes: coleta, desagregagao, seguidas da
classificacdo, tratamento e subsequente retorno ao produtor original, que novamente a
transforma em uma “nova”, mas secundaria matéria prima.

Ingunza et al., (2006) afirmam que as aplicagbes mais adequadas para a
reciclagem sdo aquelas que além de minimizar a necessidade de separacdo, classificacéo,
transformacéo industrial do residuo, minimizam o risco de lixiviacao e volatilizacao de
elementos prejudiciais a0 meio ambiente e a salde e resultem em um produto com
vantagem econdmica ou valorizacdo ambiental em relacéo ao j& existentes e disponiveis
no mercado.

A inddstria ceramica, em virtude das caracteristicas fisico-quimicas de suas
matérias-primas e particularidades de seu processamento, tem sido uma das grandes
opcOes para a utilizagdo de residuos (MENEZES et al., 2002). Diversos pesquisadores
tém-se dedicado a este tema, desenvolvendo trabalhos com a incorporacgéo de residuos de
diversos tipos em massas ceramicas, tais como rejeito de minério de ferro (DAS et al.,
2000; MENDES et al., 2019; SILVA, F. et al., 2014), residuos de aco (PISCIELLA et al,
2001; QUARANTA et al., 2015), de vidro (SILVA, R. et al., 2017), de cinza de bagaco
de cana-de-agucar (SCHETTINO et al., 2015), de cinzas volantes de incineracdo de
residuos solidos (ROMERO et al, 2000; PARK et al, 2001; DENG et al., 2018), de
residuos industriais (ANDREOLA et al., 2016), entre outros.
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3.2 A Industria Ceramica

Devido as suas varias excelentes propriedades, a ceramica é usada em uma ampla
gama de aplicac@es, incluindo a industria quimica, maquinas, eletrénicos, aeroespacial,
engenharia biomédica e fundicdo (YANG et al., 2019).

A induastria cerdmica brasileira tem grande importancia para o pais, tanto na
geracdo de produtos, principalmente destinados ao setor da construgéo civil, quanto na
geracdo de empregos. Esse segmento industrial estd intimamente ligado com o setor da
construcdo civil, logo, é aquecido a medida que a construcdo civil aumenta e vice-versa,
tendo participagéo no PIB — Produto Interno Bruto — da ordem de 1,0%, gerando cerca de
28 mil postos de empregos diretos e aproximadamente 200 mil indiretos (ANFACER,
2020).

A industria ceramica como um todo € uma enorme maquina geradora de residuos
solidos. O Brasil € um dos maiores produtores de ceramicas do mundo, sendo o segundo
maior produtor de ceramicas de revestimento e estando entre 0s maiores produtores do
mundo de louga sanitéria, contando com 6.903 empresas do setor ceramico, distribuidas
em mais de 18 estados, principalmente nas regides sul, sudeste e nordeste e continua
apresentando um grande crescimento, segundo a ANICER (2020), em 2019-2020, as
vendas totais atingiram aproximadamente 18 bilhdes de faturamento, gerando mais de 1
milh&o de empregos diretos e indiretos (ANICER 2020).

A competitividade acirrada entre os fabricantes de revestimentos ceramicos
impBe medidas para reducdo de seus custos de producdo e manutencao dos padrdes de
qualidade, atendendo as normas propostas pelos 0rgdos nacionais e internacionais de
controle de qualidade (HOFFMANN et al., 2012).

Com o rapido desenvolvimento de tecnologia e progresso social, bem como a
reducdo de recursos naturais e 0 aumento de residuos sélidos, a reciclagem tornou-se uma
das mais importantes solu¢Ges ambientais, logo, um dos conceitos que no momento estar
em consideravel crescimento é a economia circular, que vem como um novo modelo
industrial focado na otimizacdo e reaproveitamento de recursos e na reducdo dos
desperdicios. Esse conceito, de fato, pode ser a maior revolucdo de produgdo e consumo
da economia global dos préximos séculos. Em virtude disso a industria ceramica, como

um todo, também inclui a reciclagem de todos os subprodutos e parte dos residuos
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derivados de tratamentos de depuracdo, até residuos de outros (BOCCACCINI et al,
1997; BARRACHINA et al., 2018, ZENG et al., 2019).

A recuperacdo de residuos € muito importante para a satde publica e do ponto
de vista ambiental e industrial. E altamente recomendavel o uso de residuos como
matéria-prima Gtil, pois reduz o impacto ambiental negativo associado ao aterro e
preserva a natureza ndo renovavel (VIJAYARAGAVAN et al., 2018).

3.2.1 A Industria de Revestimento Ceramico

A industria de revestimentos ceramicos no Brasil surgiu a partir de antigas
fabricas de tijolos, blocos e telhas, que no inicio do século XX comegaram a produzir
ladrilhos hidraulicos e, posteriormente, azulejos e pastilhas ceramicas e de vidro. Mas foi
sO no inicio dos anos 70 que a producdo atingiu uma demanda continuada, fazendo com
que essa industria ampliasse significativamente a sua produgdo, acompanhado do
surgimento de novas empresas (GORINI & CORREA, 1999).

A cermica de revestimento é um dos segmentos mais importantes e apresenta
crescente desempenho tecnoldgico. E representado por unidades industriais, produzindo
azulejos, pisos e revestimentos de paredes externas (CONSTANTINO et al., 2006).

No Brasil, € um setor constituido por 54 empresas e 71 plantas industriais
instaladas com uma producéo de 935 milhGes de metros quadrados, para uma capacidade
instalada de aproximadamente 785 milhdes de metros quadrados (ANFACER, 2020).

A Tabela 1 apresenta uma diversidade de produtos relacionados as ceramicas de
revestimento, e isso é consequéncia de uma série de possibilidades de combinagGes,
destacando-se: escolha da massa; forma de preparo; tipo de conformacao da peca; tipo de
acabamento da superficie; processamento térmico; e, consequentemente, das
caracteristicas técnicas do produto, geralmente, sendo feitas as classificacbes dos

produtos em funcéo destas ultimas.
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Tabela 1: Matriz de componentes de fabricacdo e caracteristicas técnicas empregadas na

classificacdo de revestimentos ceramicos.

Tipo de Moagem Conformagéo
massa
Clara Via Seca Prensagem
Avermelhada Via Extrusdo
Umida

Fonte: Motta et al., (1998).

Acabamento
superficial

Com Esmalte

Sem Esmalte

Com

Polimento

Queima Caracteristicas
técnicas
Absorcéo de 4gua
e resisténcia

mecanica

Monogueima Resisténcia a
abrasdo

superficial

Biqueima Resisténcia
quimica
Resisténcia a

manchas

Coeficiente de

atrito

3.2.2 O Processamento das Ceramicas de Revestimento

Classificagédo

Grés Porcelanico;
Grés; Semi-Grés;
Seml Poroso; Piso
Poroso; Azulejo;
Azulejo Fino
Grés Porcelanico;
Grés; Semi-Grés;
Semi Poroso; Piso
Poroso; Azulejo;
Azulejo Fino

A, BeC,com
resisténcia Alta

1 a5, de manchas
ndo removiveis a
facilmente
removiveis

Uso em éareas
internas ou externas

com e sem aclive

De um modo geral, o processamento ceramico esta dividido em, basicamente,

quatro etapas, sdo elas: coleta e preparagdo da matéria-prima; conformacdo da peca

ceramica; secagem; e queima (OLIVEIRA, 2000).

A Figura 1 apresenta um fluxograma genérico do processamento dos

revestimentos ceramicos, desde a extragdo das matérias-primas e suas preparacoes, até 0s

acabamentos finais realizados nos produtos, observando-se através dele a sequéncia de

producéo.
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Figura 1: Fluxograma genérico e completo do processamento das ceramicas de

revestimento.
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A maior parte das matérias-primas utilizadas na indudstria de ceramicas de
revestimento é natural, encontrando-se em jazidas espalhadas na crosta terrestre. Apos a
mineracdo e coleta, essas matérias-primas devem ser beneficiadas, isto é, desagregadas
e/ou moidas, classificadas de acordo com a granulometria e muitas vezes também
purificadas, gerando descarte desde a primeira parte do processo. As matérias-primas
sintéticas geralmente sdo fornecidas e prontas para uso, necessitando apenas, em alguns
casos, de um ajuste de granulometria, podendo passar, também por uma etapa de
beneficiamento. As principais matérias-primas sao o feldspato, a silica e as argilas. Além
destes trés principais componentes, as ceramicas podem precisar do uso de aditivos para
0 incremento de seu processamento ou de suas propriedades finais melhorando seu custo
beneficio (MELO et al., 2006; LUZ et al., 2008).

Apos a preparacdo da matéria-prima, ha o processo de conformacéo das pecas
ceramicas que podem ser feitas por diversos métodos, dependendo da forma desejada, das
propriedades requeridas para o produto final e da matéria-prima utilizada- 0s processos
podem ser: colagem, prensagem, extrusdo ou torneamento, moldagem por injecéo,
moldagem por fita e moldagem em gel. Em seguida h& a etapa da secagem, para evitar o
surgimento de defeitos nas pegas com a saida da umidade que, geralmente, é adicionada
na etapa de conformacao, logo, é necessario eliminar essa agua, de forma lenta e gradual,
em secadores intermitentes ou continuos, a faixas de temperaturas variaveis entre 50 °C
e 150 °C (YANG et al., 2019).

Por fim, h& a etapa de queima que é essencial e imprescindivel para que 0s
materiais produzidos adquiram as suas propriedades finais, fundamentalmente as
propriedades mecanicas que sdo consolidadas na sinterizacdo das pecas. Nessa etapa, as
pecas sdo submetidas a altas temperaturas que para a maioria dos produtos situa-se entre
800 °C a 1700 °C, em fornos continuos ou intermitentes que operam em trés fases:
aquecimento da temperatura ambiente até a temperatura desejada; patamar durante certo
tempo na temperatura especificada; resfriamento até temperaturas inferiores a 200 °C,
dependendo do tipo de produto, podendo variar de alguns minutos até varios dias. Durante
esse tratamento ocorre uma série de fendmenos em funcdo dos componentes da massa,
tais como: perda de massa, desenvolvimento de novas fases cristalinas, formacao de fase
vitrea e a sinterizacdo. Portanto, em funcdo do tratamento térmico e das caracteristicas
das diferentes matérias-primas € possivel obter produtos para as mais diversas aplicacfes
(SEGADAES, 2006).
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3.2.3 A Industria do Porcelanato

No setor das cerdmicas de revestimento, o porcelanato é um material de
destaque, que se utiliza para o revestimento de solos e paredes.

Este produto é fabricado a partir de uma combinacdo de minerais argilosos
(argilas, caulins, etc.) e ndo argilosos (feldspato, quartzo, talco, etc.), podendo serem
moldados por prensagem, secados e queimados a temperaturas de mais de 1.300 °C, tendo
como resultado uma peca compacta e vitrificada, com uma grande resisténcia mecanica
ao desgaste e ao ataque quimico, absorcao de agua muito baixa, e elevada dureza, dentre
outras caracteristicas, desse modo, o porcelanato apresenta vantagens que ndo se podem
encontrar nos revestimentos ceramicos tradicionais (BUSTAMANTE, et al., 2000;
ANFACER, 2020; OIVEIRA, 1998).

A Tabela 2 apresenta a classificacdo das ceramicas de revestimento existentes
no mercado, em funcao da propriedade de absorcao de agua, que é uma das propriedades

de destaque dos porcelanatos.

Tabela 2: Classificagdo das cerdmicas de revestimento em funcéo da absorgédo de agua
segundo ABNT NBR ISO 10545-1:2017.

Tipologia do produto  absorcdo de 4gua Grupo de absorcéo

(%)
Porcelanato Até 0,5 Bla
grés De0,5a3,0 Bllb
semi grés De 3,0a6,0 Blla
semi poroso De 6,02 10,0 Bllb
poroso Acima de 10,0 Bl

Fonte: Autora (2020).

Entre os varios tipos de pisos e revestimentos ceramicos, o porcelanato é o
produto que nos ultimos anos tem mostrado a maior taxa de aumento (percentual) na
quantidade produzida, quantidade vendida e, obviamente, quantidade utilizada. As
especificacbes do padrdo nacional americano para ceramica definem os porcelanatos
como: densos, lisos, impermedveis (com absorcdo de &gua de 0,5% ou menos) e

resistentes a manchas. Suas caracteristicas peculiares os colocam no topo de uma classe
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de produtos comerciais disponiveis que podem ser usados para aplicagbes em edificios
internos e externos. Como eles alcancam um nivel muito alto de combinacdo entre
propriedades fisico-mecénicas e qualidade decorativa, espera-se que eles substituam
completamente o piso de ceramica tradicional nos préximos anos (ABADIR et al, 2002;
CARANI et al., 2008)

Dentro das industrias dos revestimentos ceramicos, a industria do porcelanato se
destaca, por ser um dos materiais mais utilizados pela industria de construcao civil,
atualmente. E muito utilizada na atualidade para a substitui¢do de produtos mais caros e
dificeis de trabalhar dentro da inddstria de construcao civil, como os granitos e produtos
de origem natural (SAMPAIO et al., 2017).

O porcelanato polido é o mais produzido comercialmente, ele requer uma etapa
de polimento durante sua producéo a fim de nivelar, retirar riscos e defeitos, além de dar
brilho a superficie do produto final. Diferentemente do porcelanato esmaltado, que para
seu acabamento final recebe uma camada de esmalte vidrado (BERNARDIM et al.,
2006).

Trata- se de um revestimento ceramico produzido em larga escala a nivel nacional,
por ser um produto de alta resisténcia mecénica e ao risco, além de ser um material
resistente a &gua e umidade, como mostrado na Tabela 3 (ACIMAC, 2019).

No seu processo de fabricacao, principalmente na etapa do polimento, entretanto,
essa etapa do processamento gera grande quantidade de residuo, particularmente com o
aumento de produgdo que vem ocorrendo nos ultimos anos esse residuo € denominado
residuo do polimento do porcelanato (RPP).

O RPP possui em sua composi¢cdo, metais toxicos advindos do processo de
fabricacdo e da massa ceramica utilizada para a producdo do porcelanato, sendo
necessario, portanto, um descarte gerenciado, 0 que gera custo para a industria, por isso,
esse residuo ainda € frequentemente descartado no meio ambiente, poluindo terrenos e
até lencdis freaticos e causando danos a populacdo. Essa pratica tem gerado grande
preocupacao socioambiental, visto que o Brasil é o segundo maior consumidor e produtor
de porcelanato (CABRAL JUNIOR et al., 2019, WONG, 2015).

Entretanto, muitos estudos tém demonstrado o grande potencial de aplica¢do do
RPP, principalmente, devido a sua atividade pozolanica e ao efeito filler (ANDREOLA
etal., 2010; PELISSER et al., 2012).
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A Tabela 3 apresenta os tipos de aplicacdes das ceramicas de revestimento de
acordo com suas classificacdes por absorcao de agua, como foi mostrado na Tabela 2.

Tabela 3: Tipologia das placas ceramicas e suas respectivas aplicagdes.

GRUPO ABSORCAO DE APLICACOES RESIDENCIAIS
AGUA
(%)
Bla 0,0-0,5 Pisos, Paredes — ambientes externos e

internos (Porcelanato)

Blb 0,5-3,0 Pisos, Paredes — ambientes externos e

internos

(Grés)

Blla 3,0-6,0 Pisos, Paredes — ambientes externos e

internos

(Semigrés)

Bllb 6,0-10 Pisos, Paredes — ambientes externos e

internos

(Semiporoso)
BIII >10 Paredes
(Monoporosa / Azulejo)
Fonte: Cabral Junior et al. (2019)

3.3 O Porcelanato

Dentro do grupo das ceramicas para revestimento encontra-se o porcelanato,
conhecido também como grés porcelanato, ou ainda chamado de granito ceramico, ou
fino porcelanato. Esta nomenclatura se deve ao fato de que grés porcelanato é derivado
de “gres”, que denomina materiais ceramicos com estrutura compacta, caracterizados por
uma fase cristalina imersa em uma matriz vitrea predominante, ¢ “porcellanato”, termo
que se refere as caracteristicas técnicas deste produto similares a da porcelana (SALEM
et al., 2009; MENEZES et al., 2002).

O porcelanato é um produto cerdmico declarado pela Norma 1SO
13006/NBR13818, significando: material prensado com absor¢do de agua menor ou igual

a 0,5%. Ele possui elevada resisténcia mecanica, ao risco e ao ataque quimico, podendo
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ser ou ndo decorado superficialmente. No mercado atual, o porcelanato é classificado
como esmaltado ou técnico (polido ou acetinado), para o esmaltado admite-se uma
absorcdo de &gua até 0,5%, ja para o técnico essa absor¢do deve ser menor ou igual a
0,1% (ABADIR et al, 2002; ROSSO et al., 2005 BERNARDIM et al., 2006; MARQUE
etal., 2007; ABNT, 1997).

Este material pode ser considerado um material no qual a sinergia entre a
tecnologia de producao e as propriedades fisico-mecanicas como densidade, resisténcia a
flex&o, dureza e resisténcia ao desgaste, sdo excelentes, o que permite a sua utilizagdo em
ambientes externos e internos garantindo uma alta confiabilidade e resisténcia a varios
tipos de condicdes adversas, alem de uma longa durabilidade, conferindo, dessa maneira,
ao produto, um alto custo beneficio em relagdo aos outros produtos presentes no mercado,

elevando cada vez mais a sua producdo (WIGGERS et al., 2007).

3.3.1 Composicao do Porcelanato

Uma massa de grés porcelanato € composta basicamente por uma mistura de
argilas, feldspatos, areias feldspaticas e, as vezes, caulins, filitos e aditivos, quando
necessarios (SALEM et al., 2009; OLIVEIRA, 2000; LUZ et al., 2008; ROSSO et al.,
2005; BIFFI, 2002).

A Tabela 4 apresenta composicfes comerciais genéricas tradicionalmente
utilizadas como formulac@es padrao nas industrias de porcelanato, que sdo basicamente

compostas por argilas, feldspatos e areia feldspatica.

Tabela 4: Composicdes tipicas e analises quimicas de massas ceramicas para

porcelanatos.

COMPOSICOES 1 2 3 4 5 6
Argila 38 41 45 35 30 35
Feldspato 40 16 35 45 50 38
Caulim 12 8 - - - 15
Areia Feldspética 10 35 20 20 20 12
Sio, 68,8 70,6 69,4 70,2 70,5 67,8
Al,0, 19,9 18,6 19,0 18,3 17,1 20,4

Menezes, R.R.N.



31

K,0 + Na,0 5,6 4.9 6,1 57 53 4,0
Fe, 05 0,6 05 0,7 05 06 04
CaO + MgO 05 05 0,6 07 1,2 05
P.F. 3.8 3.6 33 35 38 37

Fonte: Salem et al., (2009).

A argila é a principal matéria-prima para a producao de revestimentos ceramicos,
com alta plasticidade quando Umida e elevada resisténcia quando seca e queimada. A
composicdo quimica dos porcelanatos apresenta em media 70% de SiO,, 20% de Al, 05
e o restante de fundentes, como K,0, Na,0, CaO, MgO, além de impurezas, como
Fe, 03, TiO,. As argilas presentes na composicao da massa, atuam na plasticidade e por
conseguinte a sua trabalhabilidade, logo, facilita a moldagem pelos mais diferentes
métodos existentes, sem que haja danos ao material (ROSSO et al., 2005; OLIVEIRA,
2000; PINHEIRO, 2006).

Os feldspatos atuam, principalmente, como fundentes na composicao, sdo eles que
formam as primeiras fases liquidas no processo de sinterizacdo, essas fases liquidas
contornam as particulas mais refratarias (com maior ponto de fusdo) aproximando-as por
meio das forcas de tensdo superficial que sdo geradas nos poros mais finos, promovendo,
assim, a maior compacidade da peca, como consequéncia do fechamento de vazios, logo,
eles sdo os responsaveis iniciais pela retracdo da peca e como resultado disso, as
propriedades mecéanicas do porcelanato. Os feldspatos sdo os responsaveis iniciais do
processo de densificacdo, consequentemente, para as propriedades desejadas do
porcelanato, ou seja, pela diminui¢do da porosidade das pegas cerdmicas, abaixando 0s
indices de absorcdo de &gua, e consequentemente aumentando os valores de resisténcia
mecanica, e resisténcia ao desgaste dos revestimentos ceramicos (ROSSO et al., 2005;
FERRARI et al., 2000).

A relacdo Na/K, € de grande importancia, pois cada um dos compostos influencia
de formas diferentes, e suas utilizacbes devem estar de acordo com as propriedades
requeridas para o porcelanato final, sendo esses componentes quimicos presentes atraves
da albita (feldspato sodico- Na) e do ortoclasio (feldspato potéssico-K). A albita favorece
a formacdo da fase liquida, diminuindo a temperatura de sinterizagdo, assim, 0s
revestimentos, sejam porcelanatos ou grés, que se utilizam deste fundente, apresentam

maior resisténcia mecanica e menor absor¢do de dgua, mas com maior a retracao linear,
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enguanto a adicdo do ortoclasio, aumenta a porosidade do material, ndo sendo tdo eficaz
na densificacdo dos porcelanatos (CHATTERJEE et al., 2001; LUZ, 2008; OLIVEIRA,
1998; BAUCIA et al., 2010).

Os filitos, também sdo compostos fundentes sendo constituidos por caulinita
[Al,(Si, O5)(OH),], quartzo ( SiO,) e mica [Al,K(Si;, 5Al0, 505) 2(0H),], utilizados
para substituicdo parcial dos feldspatos, devido ao alto teor de potassio que pode ser
encontrado. Os filitos tém baixo residuo, possibilitando seu uso sem praticamente
nenhum beneficiamento prévio na composicdo de massas ceramicas, em quaisquer que
sejam as finalidades (FERRARI et al., 2000).

J& os caulins, por serem ricos em alumina, com o0 aumento da temperatura se
fundem formando a fase vitrea, contribuindo, também com o fechamento de poros e
propriedades mecanicas dos porcelanatos. Eles, também, formam mulita, essa, por sua
vez possui o formato de agulhas, atuando como esqueleto da peca, como efeito disso, ha
o melhoramento consideravel das propriedades mecéanicas do material (ROSSO et al.,
2005).

As Figuras 2 e 3 demonstram graficamente as transformagdes que acontecem na
queima e as fases resultantes. Durante a queima, matérias-primas que contenham minerais
alcalinos, ilita e feldsptato produzem fase liquida. Com o aumento da temperatura ocorre
a diminuicdo da viscosidade, reduzindo assim progressivamente a porosidade por forca
de capilaridade. O quartzo se dissolve parcialmente na fase liquida e uma nova fase
cristalina se forma, a mulita. A estrutura resultante das transformacdes é uma fase vitrea
abundante com particulas cristalinas de quartzo e mulita que ndo se dissolveram, restando
ainda feldspato ndo fundido totalmente (SANCHEZ et al., 2002; ZANELLI et al, 2019).
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Demonstrativo das transformacdes durante a queima de uma placa de
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Fonte: Zanelli et al., (2019).
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Figura 3: Estagios de sinterizacdo e mecanismos ativos durante a queima do porcelanato.
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3.3.2 Processamento Geral do Porcelanato

O processo de producgdo do porcelanato, especificamente, abrange trés estagios
principais (ABCERAM, 2020):

1) Moagem a imido e homogeneizacdo das matérias-primas, seguida de secagem
da suspensdo resultante pelo processo de atomizacdo (spray drying);

2) Prensagem uniaxial entre 35-45 MPa do p6 atomizado contendo entre 5 e 7%
de umidade;

3) Queima rapida entre 35-60 min (frio a frio) com temperatura maxima entre
1180-1230 °C para obtengio da maxima densificacdo (SANCHEZ et al.,
2006).

No comeco de sua fabricacdo, o porcelanato era produzido a 1200 °C em longos
periodos que variavam de 40 a 50 horas, sendo, portanto, um processo extremamente
lento. Entre 1970 e 1980, com o continuo desenvolvimento da tecnologia, conseguiu se
diminuir os ciclos de queima a valores muito menores por meio da alteracdo da
formulacdo deste produto, sendo possivel chegar a tempos de 35 a 90 minutos. Esse hovo
ciclo de queima tornou-se proximo aos encontrados em revestimentos ceramicos
tradicionais, que apresentam temperatura de queima variando de 1180 °C a 1250 °C
(BAUCIA et al., 2010).

Normalmente, a maioria dos produtos cerdmicos séo retirados dos fornos,
inspecionados e remetidos ao consumo. Alguns produtos, no entanto, requerem
processamento adicional para atender a algumas caracteristicas estéticas, nao possiveis
de serem obtidas durante o processo de fabricacdo. O processamento pds-queima recebe
0 nome genérico de acabamento e pode incluir a coloracdo da massa nos porcelanatos ndo
esmaltados, a aplicacdo de esmaltes e a decoragcdo com técnica de sais sollveis, ou ainda
0 processo de polimento nos porcelanatos polidos para a retirada de milimetros da camada
superficial, a fim de que a pec¢a adquira uma caracteristica estética mais limpida, brilhosa
e lisa, sem modificar em nada as suas propriedades mecanicas e tecnoldgicas
(ANFACER, 2020; OLIVEIRA, 2000; BAUCIA et al., 2010; OLIVEIRA, 1998).
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3.3.3 O Polimento Do Porcelanato

Com a finalidade de melhorar suas caracteristicas estéticas e sua posicao
competitiva em relacdo as pedras naturais, estes produtos sdo submetidos a uma etapa
posterior de polimento, que atualmente ¢ amplamente difundida nas inddstrias ceramicas
em todo o mundo (HUTCHINGS et al, 2006; WIGGERS et al., 2007)

A Figura 4 apresenta uma polidora industrial, e suas cabecas abrasivas, que
possuem uma numeracao decrescente de lixas polidoras que atuam desde a retirada de

riscos e arranhd@es até dar brilho as pecas de porcelanato.

Figura 4: a) polidora industrial de uma industria de porcelanatos polido; b) cabecas

polidoras abrasivas utilizadas no polimento das pecas de porcelanato.

Fonte: Souza (2007).

Ao longo do processo de polimento ocorrem trés principais transformacdes na
peca: a perda de massa, devido a perda de material na superficie, 0 aumento do brilho,
com a eliminagdo dos riscos advindos do processo de producdo, e a consequente
diminuicdo da rugosidade na superficie da peca de porcelanato, tornando-se uma peca lisa
e brilhosa sem que precise de uma aplicagdo de esmalte posterior (ORTS et al, 2001,
WIGGERS et al., 2007).

O processo de polimento atualmente é composto por duas etapas:

1) A primeira etapa é chamada de etapa de aplainamento ou de calibracdo, onde a
maior quantidade de material € removida, ou seja, onde a maior quantidade de
residuo é gerada. A calibracdo ocorre mediante a acdo tangencial e descontinua
gerada por uma série de rolos abrasivos diamantados, dispostos transversalmente

a direcdo de avango do material. A eliminacdo das deformagdes das placas de
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porcelanato, que apresentam uma superficie vitrificada dura, ocorre
progressivamente, de modo a ndo comprometer a integridade das mesmas. Os
rolos abrasivos devem ter uma boa capacidade de corte com a intencdo de
trabalhar com uma pressdo minima sobre a placa ceramica para evitar perigos de
quebra devido a fragilidade intrinseca do material ceramico. As pecas que saem
do aplainador possuem uma superficie irregular, constituida por gretas ou sulcos
profundos, que precisam ser totalmente eliminados durante a etapa seguinte

(WIGGERS et al., 2007);

2) A segunda etapa utiliza cabecas polidoras que rotacionam e transladam
transversalmente a peca, essas cabecas polidoras sdo compostas de agentes
abrasivos com tamanhos de particulas progressivamente decrescentes com a
finalidade de melhoria progressiva do acabamento da superficie. O principal
abrasivo empregado é o carbeto de silicio (SiC), embutido em uma matriz de
composicdo variavel, geralmente diamantada. Durante esta etapa, € muito
importante que o tamanho de particula dos abrasivos siga uma sequéncia
determinada e decrescente, pois a erosdo provocada pelo abrasivo de tamanho
maior difere da provocada por um abrasivo de tamanho de particula menor,
podendo produzir defeitos que ndo serdo eliminados pela acdo de abrasivos
subsequentes (WIGGERS et al., 2007).

A intencdo, principal, do polimento é a obtencdo de placas de porcelanato com
aparéncia extremamente brilhosas, a qual € uma caracteristica imprescindivel, procurada
pelos consumidores desse tipo de revestimento ceramico, devido ao efeito estético e a
facilidade de manutencdo do mesmo (ESPOSITO et al, 2000; ESPOSITO et al, 2002;
MORAES, 2007).

A pureza das matérias-primas utilizadas na fabricacdo dos abrasivos é de
fundamental importancia para a qualidade dos mesmos e também para um polimento de
qualidade. Outro elemento importante para um bom polimento é a agua, sua qualidade e
quantidade utilizada. A agua ¢ distribuida na maquina em cada cabeca polidora e tem a
fungéo principal de diminuir o atrito entre os abrasivos e a peca, refrigerando o local e
retirar os residuos gerados que poderiam ficar sobre as pecas, causando riscos e arranhdes.
Como a quantidade utilizada em uma unidade de polimento é muito elevada (cerca de
4000 1), existe a necessidade de recirculacdo em circuito fechado para reaproveitamento,

como mostrado na Figura 5. Com este procedimento, torna-se necessario um tratamento
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quimico/fisico na agua para posterior decantagdo dos residuos do polimento e filtro-
prensagem. (CAMPAGNARO et al., 1999; MARQUES et al., 2007; BERNARDIN et
al., 2006).

A Figura 5 apresenta um sistema de tratamento da agua, que é usada para
arrefecimento das pecas cerdmicas na etapa do polimento do porcelanato, de uma

industria de porcelanatos, e o residuo que é gerado nessa etapa.

Figura 5: Sistema de tratamento da &gua por circuito fechado, e residuo gerado pelo

polimento do porcelanato.

Fonte: Souza (2007).

Essa etapa de polimento gera uma grande quantidade de residuo (RPP), e que
vem aumentando nos ultimos anos particularmente devido ao aumento da producéo que.
Este residuo gera um novo custo aos produtores do setor, que necessitam gerenciar e

descarta-lo adequadamente.

3.3.4 Residuo do Polimento do Porcelanato e seu Potencial

Residuo é todo o material descartado produzido durante o processo de
fabricacéo, o qual, na maioria das vezes nao € reutilizado, mas sim descartado (SOUZA,
2007).

O RPP é constituido por uma mistura de material cerdmico advindo do processo

de polimento do porcelanato, e material abrasivo desprendido das cabecas polidoras,

Menezes, R.R.V.



38

como o carbeto de silicio (SiC). Este material abrasivo utilizado durante o polimento €
geralmente composto por particulas de diamante ou carbeto de silicio aglomerados por
cimentos a base de cloretos magnesianos. O que evidencia que o residuo é constituido
basicamente por material ceramico (BERNARDIN et al., 2006a; BERNARDIN et al,
2006b).

Ao se analisar o aspecto de perda de massa da peca ceramica no processo de
polimento, nota-se que em torno de 55% do material removido foi causado pela etapa de
calibracdo, 32% devido a acdo dos abrasivos da primeira polidora e 13% na segunda
polidora. Quando esses dados séo comparados com dados de produgdo de 100000 m? de
porcelanato polido por més, a quantidade de rejeito gerada pelo processo de polimento
chega a 170 toneladas. Este rejeito ndo pode ser descartado na natureza devido a fatores
ambientais, gerando custos para descarte gerenciado, por isso, 0 mesmo pode e precisa
ser reutilizado em outros ramos da indudstria como, por exemplo, na ceramica vermelha
ou reaproveitado, na formulacdo de outras massas ceramicas, a fim da producéo de novos
produtos, e sua reincorporacdo no ciclo industrial, suprimindo gastos de descarte, e
gerando novos lucros, além de proteger o0 meio ambiente e a populacdo (WIGGERS et
al., 2007).

A insercdo dos residuos num ciclo produtivo representa uma opcéo de recuperacéo
alternativa desses materiais, 0 que € interessante tanto no aspecto ambiental, como no
econdmico. Nesse sentido, a industria cerdmica vem demonstrando grande potencial para
a reutilizagdo de residuos inorganicos, particularmente os da prépria industria ceramica e
o0s do beneficiamento mineral (OLIVEIRA, 1998)

O potencial de incorporacdo de residuos nas formulagbes de ceramicas
tradicionais, aliado as elevadas quantidades de recursos naturais consumidos a cada dia
por esse segmento industrial, destaca a importancia da reutilizagdo de residuos como
matérias-primas ceramicas alternativas, racionalizando o uso dos recursos naturais
(CONSTANTINO et al., 2006).

A diminuicdo gradual na abundancia dos recursos minerais, causou a tendéncia
em substituir minerais por matérias-primas alternativas que estdo disponiveis em
abundancia, como os residuos industriais, desde o inicio desse século. O que esta em
acordo com a abordagem ambiental mais recente, que objetiva o desenvolvimento

sustentavel e enfatiza que o gerenciamento dos residuos ¢ uma das questdes mais
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importantes tanto para a salde publica como para o desenvolvimento industrial no século
XXI (MOTTA et al., 2001).

3.3.5 A Reutilizagéo do Residuo do Polimento do Porcelanato

Devido a sua composigdo ser basicamente constituida de materiais ceramicos, o
RPP, possui um enorme potencial para reintegrar ciclos da inddstria ceramica, ou até
mesmo originar novos materiais para diversas finalidades.

Inimeros estudos evidenciam a potencialidade e o uso definitivo do residuo do
polimento do porcelanato para diversos fins, tais como:

Marques et al. (2007), promoveu um estudo do reaproveitamento do RPP para
incorporacdo em massas ceramicas comercialmente industriais, onde o residuo foi
adicionado em proporgdes de 1, 3 e 5% em massa, observando-se apds a queima fases
cristalinas provenientes do residuo, tal como a silica, e ainda a periclase (MgO),
proveniente do abrasivo do processo de polimento, logo conclui-se que o residuo
apresenta uma distribuicdo granulométrica semelhante a das matérias-primas
convencionais utilizadas na industria; a adicdo de 3 e 5% de residuo na formulacdo
comercial reduziu a temperatura 6tima de queima em 25 e 50°C, respectivamente e
provocou um leve aumento na densidade aparente dos corpos de prova. Assim como
Santos (2012), concluiu que por possuirem as mesmas fases cristalinas (porcelanato e
residuo do polimento do porcelanato), fase vitrea e fundentes, ele podera ser usado como
mateéria prima na produgdo do porcelanato, pois fornecera a densificagdo de revestimentos
ceramicos.

Breitenbach et al. (2017), estudou o efeito da adicdo de RPP em argamassas de
restauro a base de cal, substituindo o agregado fino. Concentracdes entre 5 e 30% foram
estudadas e o comportamento comparado ao da argamassa padrdo. Foram realizados
ensaios de consisténcia, densidade de massa aparente, retencdo de agua e teor de ar
incorporado no estado fresco. Para a avaliacdo do estado endurecido, foram moldados
corpos de prova prismaticos ensaiados aos 90 dias de idade para avaliacdo da resisténcia
mecéanica a tracdo, flexdo e compressdo e aderéncia. Os resultados mostraram que a
substituicdo de areia por RPP resultou em maior densidade e compacidade em
consequéncia da diminuigdo no teor de ar incorporado. As argamassas com concentragoes

de RPP entre 10 e 20% apresentaram melhor conjunto de propriedades no estado
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endurecido, com ganho em retracdo livre, maior resisténcia mecéanica e aderéncia. A
adicdo de RPP em substituicdo parcial da areia resultou em argamassas com melhor
desempenho que sugere maior durabilidade, contribuindo para o restauro arquiteténico e
preservacao do patrimonio histérico com menor nimero de intervengdes.

Oliveira et al. (2018) avaliou o seu potencial como material pozolanico para
fabricacdo de argamassas de revestimento. Corpos de prova, preparados com 10% e 20%
de substituicao de parte do cimento pelo residuo e também com 10% e 20% de adi¢do do
residuo em relagcdo & massa de cimento, além de amostras de referéncia, foram submetidos
ao ensaio de envelhecimento acelerado. A resisténcia a compressdo pré-envelhecimento
determinada para a argamassa com adi¢do de 20% se mostrou superior a resisténcia das
amostras de referéncia. Estatisticamente, os corpos de prova com substituicdo de 20% e
adicdo de 10% apresentaram resisténcia semelhante aquela observada para a argamassa
sem residuo. O ensaio de envelhecimento acelerado indicou que o residuo reduz a
absor¢édo das argamassas.

Bernardin et al., (2006a; 2006b) e Rosso et al., (2005) analisaram o potencial de
reciclagem do RPP, e constataram que podem atuar como agentes promotores de
expansdo em produtos cerdmicos pelo método de formacdo de bolhas, obtendo-se
espumas ceramicas de baixa densidade. Conclusbes semelhantes foram obtidas em
estudos realizados na Italia e Espanha nos anos de 1970 (BERNARDIN et al., 2006a;
BERNARDIN et al, 2006b). Entretanto, pelo volume de residuo produzido atualmente o0s
resultados apresentados nessas pesquisas ndo evidenciam nenhuma solucdo imediata e
com potencial de reciclagem de um grande volume de residuo, de modo a minimizar o0s
impactos ambientais e econémicos de sua geracao.

Kummer et al., (2007) pesquisaram os residuos provenientes do polimento do
porcelanato e das industrias beneficiadora de feldspato, e prepararam diferentes massas
ceramicas que foram produzidas em diferentes temperaturas de queima (1100°C, 1150°C
e 1200°C) e com variacBes das proporcdes dos constituintes da massa ceramica:
misturando 1:1 (M1); 1:3 (M2) e 3:1 (M3) de residuo feldspato, concluindo que o material
queimado a temperatura de 1100°C podem ser utilizados pela indUstria de revestimento
ceramico para a fabricagdo de revestimento de paredes. Para 0s corpos queimados as
temperaturas de 1150°C e 1200°C, devido a ocorréncia de expansdo do material, seriam

necessario maior tratamento e retificacao na peca final.
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Souza (2007) concluiu que a presenca do RPP na composicdo do concreto
proporciona muitas mudancgas nas caracteristicas do concreto, tanto no estado fresco
como no estado endurecido, tais como: (i) houve um aumento significativo da resisténcia
mecanica a compressao decorrente da utilizacdo do residuo e (ii) o aumento da
concentracdo de residuo de porcelanato no traco resultou em uma menor porosidade e
absorcéo, favorecendo a durabilidade do concreto.

Bignozzi et al., (2011) estudaram o uso do RPP em substituicdo de 25% ao
cimento Portland, na resisténcia
a  corrosao de  argamassas  armadas, submetidas a ciclos de
umedecimento e secagem em uma solucdo de cloreto de sodio (NaCl) a 3,5%. Os
resultados mostraram que as argamassas com o residuo de porcelanato
apresentaram maior resisténcia a corrosdo em comparacdo as misturas
simples, tornando-se mais evidente com 0 aumento no tempo de cura.

Silva (2012) utilizou RPP como parte da composicdo de pecas ceramicas
submetidas a secagem e queima, concluindo que a insercédo de 12,5% do residuo ajudou
a reduzir a temperatura de queima, provocou diminui¢cdo na densidade das pegas e ndo
mostrou respostas significativamente diferentes na resisténcia mecanica.

Becher (2013) utilizando RPP aplicados em argamassa para restauracdo
verificou que a presenca do residuo nas misturas melhorou a coesdo, plasticidade,
consequentemente a trabalhabilidade no sistema fluido das argamassas e o0s residuos
como agregados finos podem substituir o agregado miudo em um percentual de até 20%
guando da formulacdo das argamassas.

Bernardin et al., (2006a; 2006b) e Ji et al., (2015) perceberam que a queima do
residuo de polimento de porcelanato a temperaturas a partir de 1000°C, provocava a
dissolugdo do carbeto de silicio (SiC) na fase liquida, resultando em silica (SiO2) e
dioxido de carbono (COz). O CO, ao evaporar, gerava elevada quantidade de poros no
interior das pecas ceramicas e, 0 que era ruim para a industria ceramica vermelha, poderia
ser benéfico para industria de isolamentos acusticos e térmicos. Todos os autores
perceberam que quanto maior a insercdo do residuo do polimento do porcelanato, maior
a quantidade de ar aprisionado obtido. Assim, para Bernardin et al, (2006a; 2006b), a
porcentagem maxima foi de 12% de adicdo do residuo e Ji et al., (2015), baseado na
pesquisa de Bernardin et al., (2006a), conseguiram obter um novo material de isolamento

utilizando 100% do residuo do polimento do porcelanato queimado a 1200°C.
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4, MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

A pesquisa foi realizada, em sua grande parte, na Universidade Federal da
Paraiba (UFPB), nos laboratorios pertencentes ao Centro de Tecnologia (CT). Uma
pequena parte da pesquisa ainda foi realizada na Universidade Federal de Campina
Grande (UFCG).

4.1.1 Selegdo da Matéria-Prima

Os materiais utilizados neste trabalho foram:

e Residuo do polimento do porcelanato (RPP): foi cedido por uma empresa local
fabricante de porcelanato polido em Jodo Pessoa- PB. O residuo foi recolhido na
propria industria, diretamente do chédo de fabrica, onde fica acumulando antes de
ser descartado, para ser beneficiado e processado nos laboratorios da UFPB.

e Feldspato- utilizado como fundente nesse trabalho foi disponibilizado por uma
empresa local de fabricacdo de porcelanatos em Jodo Pessoa- PB. Trata-se do
feldspato utilizado para formulagdo padrdo das massas dessa industria.

4.2 Metodologia

A metodologia empregada para a producdo dos corpos ceramicos porosos foi
realizada na mesma ordem que esta esquematizada no fluxograma apresentado na Figura
6, desde o planejamento experimental realizado para a preparacdo dos corpos de prova

até a analise dos resultados obtidos.
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Figura 6: Fluxograma esquematico da metodologia empregada.
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4.2.1 Planejamento Experimental- Estudo Estatistico

O planejamento de experimentos, do inglés Design of Experiments (DOE),
representa um conjunto de ferramentas estatisticas que permite determinar a influéncia de
diversas variaveis nos resultados de um dado sistema ou processo. A estatistica trabalha
com a coleta, a apresentacdo, a analise e uso dos dados para tomar decisdes, resolver
problemas e planejar produtos e processos.

Portanto, para este trabalho, empregou-se o planejamento fatorial 2° com 3
experimentos no ponto central, totalizando 11 experimentos.

A Tabela 5 apresenta os fatores (variaveis independentes), seus niveis e valores
codificados. A Tabela 6 contém a matriz completa de planejamento experimental

realizado para otimizar a produgdo dos corpos ceramicos.

Tabela 5: Fatores analisados, seus niveis e valores codificados.

Niveis
Fatores -1 0 +1
Temperatura (°C) 1120 1150 1180
Teor de fundente (%0) 0 3 6
Pressdo de prensagem (MPa) 40 50 60

Fonte: Autora (2020).

Tabela 6: Matriz de planejamento fatorial 23 com trés pontos centrais, valores originais

e codificados das variaveis de estudo.

Experimentos Temperatura  Teor de Pressdo de

(°C) fundente Prensagem
(%) (MPa)
1 1120 (-1) 0(-1) 40 (-1)
2 1180 (+1) 0(-1) 40 (-1)
3 1120 (-1) 6 (+1) 40 (-1)
4 1180 (+1) 6 (+1) 40 (-1)
5 1120 (-1) 0(-1) 60 (+1)
6 1180 (+1) 0(-1) 60 (+1)
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1)
8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1)
9 1150 (0) 3(0) 50 (0)
10 1150 (0) 3(0) 50 (0)
11 1150 (0) 3(0) 50 (0)

Fonte: Autora (2020).
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No planejamento experimental fatorial foram avaliados trés teores de feldspato

incorporado ao RPP (0, 3 e 6% em massa) e trés pressdes de conformacdo (40, 50 e 60

MPa), com queimas em trés temperaturas diferentes (1120, 1150, e 1180°C), com taxa de

aguecimento de 5 °C/min em todas elas.

O planejamento experimental foi feito previamente, com alguns objetivos

(RODRIGUES et al, 2009; MONTGOMERY, 2001):

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)

nortear a producdo dos corpos de prova;

reducdo do nimero de ensaios sem prejuizo da qualidade da informac&o;

estudo simultaneo de diversas variaveis, separando seus efeitos;

determinacéo da confiabilidade dos resultados;

realizacdo da pesquisa em etapas;

sele¢do das variaveis que influem num processo com nimero reduzido de ensaios;
representacdo do processo estudado através de expressfes matematicas;
elaboracdo de conclusdes a partir de resultados quantitativos e qualitativos.

A Tabela 7 apresenta os corpos de prova ceramicos que foram divididos em 9

grupos de condicdes de processamento, com diferentes teores de feldspato, pressdes de

conformacdo e temperaturas de queima, sendo a condi¢do 5, o ponto central do

planejamento experimental.

Tabela 7: Divisao dos corpos de prova por condi¢fes de processamento.

0% de Feldspato;
e 40 MPa de presséo de conformacao;
e 1120°C de queima.

CONDICAO 2 e 0% de Feldspato;
e 40 MPa de presséo de conformacao;
e 1180°C de queima.

CONDICAO 3 o 0% de Feldspato;
e 60 MPa de presséo de conformacao;
e 1120°C de queima.

CONDI(}AO 4 e 0% de Feldspato;
e 60 MPa de presséo de conformacao;
e 1180°C de queima.

CONDICAO 1
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CONDIQAO 5 e 3% de Feldspato;

(Ponto central) e 50 MPa de presséo de conformacao;
e 1150°C de queima.

CONDICAO 6 o 6% de Feldspato;

e 40 MPa de pressao de conformacao;
e 1120°C de queima.

CONDICAO 7 e 6% de Feldspato;
e 60 MPa de presséo de conformacao;
e 1120°C de queima.

CONDICAO 8 e 6% de Feldspato;
e 40 MPa de pressao de conformacao;
e 1180°C de queima.

CONDICAO 9 e 6% de Feldspato;
e 60 MPa de presséo de conformacao;
e 1180°C de queima.

Fonte: Autora (2020).

Para a anlise dos dados obtidos utilizou-se a ANOVA, ou analise de Variancia
que é um procedimento usado para comparar a distribuicdo de trés ou mais grupos em
amostras independentes.

A andlise de variancia é também uma forma de resumir um modelo de regressao
linear através da decomposicao da soma dos quadrados para cada fonte de variacdo no
modelo e, utilizando o teste F, testar a hipotese de que qualquer fonte de variagdo no
modelo é igual a zero.

Ainda se utilizou ferramentas como o gréafico de Pareto, a fim de determinar pelo

valor de significancias as variaveis influentes em cada propriedade.

4.2.2 Preparacdo das Matérias-Primas

O RPP e o feldspato foram recolhidos na industria de porcelanatos fornecedora
dos materiais em Jodo Pessoa-PB, vale salientar que o residuo foi recolhido diretamente
do chéo de fabrica.

Para seus beneficiamentos, os materiais foram inicialmente secos em estufa de

circulacéo de ar a 110°C, da marca Solab, modelo SL-102, por um periodo de 24 horas,
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para que houvesse a saida da 4gua do RPP proveniente da industria, e agua residual do
feldspato.

Em seguida o RPP foi moido em um moinho com bolas de alumina, para que
houvesse o destorroamento dos aglomerados, durante um intervalo de 15 minutos.

Apdbs a moagem, o RPP e o feldspato foram peneirados em peneira de Mesh
170, sem que houvesse selecdo de materiais, ou seja, todo o material foi passante pela
peneira, apenas para fins de homogeneizacao, obtendo um produto final como pé fino,
para isso houve a macera¢do do material com o auxilio de um almofariz e um pistilo,
ambos em porcelana.

Para a obtencdo dos corpos ceramicos foram determinadas 3 formulacgdes
distintas entre 0 RPP e o feldspato, de acordo com o planejamento experimental, sendo
elas:

1) Formulagdo com o RPP 100% puro;
2) Formulacdo com o RPP mais a adicdo de 3% de feldspato, em massa;
3) Formulacdo com o RPP com a adicéo de 6% de feldspato, em massa.

A adicdo de feldspato em 2 formulacGes foi planejada para a analise da influéncia
da adicdo de um componente fundente ao RPP observando se 0 mesmo seria capaz de
modificar a temperatura caracteristica de formacao de poros do RPP e suas propriedades,
visando diminuir a temperatura de formacdo de poros, sem que houvesse prejuizo na
formacéo do corpo ceramico poroso obtido.

O beneficiamento das matérias-primas foi realizado no laboratorio de materiais
ceramicos (LMC), da UFPB.

4.2.3 Caracterizacao das Matérias-Primas

4.2.3.1 Analise Quimica das Matérias-Primas

Para a determinacdo da composi¢do quimica das matérias-primas foi utilizada
a técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX). A analise quimica por
fluorescéncia de raios X foi realizada em modo qualitativo/quantitativo em espectrometro
modelo FRX 1800 da Shimadzu, no qual os raios X séo gerados por meio de tubo com
alvo de Rh.
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As anélises foram realizadas no Laboratério de Solidificacdo Rapida (LSR),
UFPB.

4.2.3.2 Analise Mineralogica

Foi utilizada a Difratometria de raios X (DRX) para identificar e quantificar as
fases cristalinas das matérias-primas. Para realizacdo das andlises, foi utilizado um
difratdometro de Raios X, XRD 6000 da Shimadzu. A radia¢do utilizada foi Ka do Cu
(40KV/30mA); a velocidade do gonidmetro foi de 2°/min e passo de 0,02° e varredura de
3°ab5°.

As andlises foram realizadas no Laboratorio de Combustiveis e Materiais
(LACOM), da UFPB.

4.2.3.3 Analise Granulométrica por Difracéo a Laser

A andlise granulométrica por difracdo a laser (AG) utiliza o método de
dispersdo de particulas em fase liquida associado com o processo de medida dptica através
de difracdo de laser. Para analise granulométrica utilizou-se um granulémetro da marca
CILAS, modelo 1064, em modo Umido, até atingir a concentracdo ideal que é de 150
unidades de difracdo/area de incidéncia.

As analises foram realizadas no Laboratério de Ceramica (LMC) da UFPB.

4.2.34 Analise Térmica Diferencial (DTA) e termogravimeétrica
(TG)

Na analise térmica diferencial (DTA) e termogravimétrica (TG) sdo observadas
as faixas de temperatura em que ocorre perda de massa ou transformacdes endotérmicas
e exotérmicas. As analises foram realizadas no equipamento TA 60H da Shimadzu. A
varredura inicia na faixa de 25 °C até 1000 °C, com uma taxa de agquecimento de 10
°C/min. A atmosfera foi de ar sintético, e utilizou-se cadinho de porcelana. O registro da
variacdo de massa e da diferenca de temperatura foi feito simultaneamente.

As andlises foram realizadas no Laboratorio de Solidificacdo Réapida (LSR),
UFPB.
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4.2.4 Preparacdo dos Corpos Ceramicos

4.24.1 Mistura e Homogeneizacéo, Ajuste de Umidade e Repouso
da massa

ApOs a preparacdo e caracterizacdo das matérias-primas, houve a preparacdo das
massas para a producdo dos corpos ceramicos com as diferentes formulagées (0, 3 e 6%,
em massa, de feldspato) previamente determinadas pelo planejamento experimental. Para
isso, o feldspato foi pesado, em balanca de precisdo analitica da marca Gehaka, modelo
AG200, nas proporg¢des pré-determinadas, e em seguida adicionado ao RPP. Foi, entéo,
adicionada uma quantidade necessaria de 8% de umidade (agua destilada), e o material
foi misturado em um almofariz com o auxilio de um pistilo, ambos de porcelana. Apos
esse processo, as massas ficaram em repouso por 24 horas antes do processo de
conformacao.

Esta etapa foi realizada no laboratério de materiais ceramicos (LMC) da UFPB.

4.2.4.2 Conformacéo

Os corpos ceramicos foram, entdo, conformados em uma matriz metalica de
formato circular com 25,4 mm de diametro, via prensagem uniaxial através de uma prensa
hidraulica de mesa da marca Shimadzu.

Para isso utilizaram-se 3 medidas de pressao: 40, 50 e 60 MPa. Apds a aplicacdo
da pressdo foi dado um alivio de 10 segundos, recolocando a carga em seguida, e havendo
uma permanéncia de mais 30 segundos para o posterior desmolde do corpo ceramico.
Ap0s o desmolde, os corpos de prova foram medidos com paquimetro digital.

As pressoes foram impostas nos corpos ceramicos das diferentes formulagdes de
acordo com o planejamento experimental feito anteriormente.

A conformacdo dos corpos ceramicos foi realizada no Laboratério de
solidificacdo rapida (LSR) da UFPB.
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4243 Secagem

Apo6s a conformagéo os corpos ceramicos foram, novamente, levados para
secagem em estufa de circulacdo de ar, da marca Solab, modelo SL-102com a finalidade
da retirada da agua incorporada para a homogeneizacao. Apds secos, 0s corpos de prova,
também, foram medidos com paquimetro digital.

A secagem dos corpos de prova foi realizada no Laboratério de materiais
ceramicos (LMC) da UFPB.

4.2.4.4 Queima

Os corpos ceramicos foram queimados em forno elétrico tipo mufla da marca
Fortlab, modelo MC 1200/450, em 3 temperaturas distintas: 1120, 1150 e 1180 °C. A
escolha das temperaturas foi baseada em estudos da literatura, com composi¢oes ricas em
RPP. Esses estudos apontam que em temperaturas inferiores a 1120 °C, ndo ha o aumento
de porosidade do material, e consequentemente ndo ha a expansdo do mesmo. Utilizou-
se uma taxa de aquecimento de 10 °C por minuto e um patamar de permanéncia de 30
minutos apds alcancar a temperatura final (KUMMER et al, 2007; BERNARDIN et al.,
2006b; ROSSO et al., 2005).

Ao serem retirados do forno, novas medicGes foram realizadas, com paquimetro
digital.

As queimas foram realizadas no laboratério de Tecnologia de materiais (LTM)
da Universidade Federal de Campina Grande (UFCG), e as temperaturas foram impostas

aos corpos ceramicos de acordo com o planejamento experimental.

4.2.5 Caracterizacdo Tecnoldgica e Morfoldgica dos Corpos Ceramicos

Apos a etapa de sinterizagdo dos corpos ceramicos, foram realizados os ensaios
para obtengdo das propriedades tecnoldgicas dos corpos ceramicos porosos obtidos, a fim
da andlise de absorcdo de agua, percentual de porosidade, expansdo volumeétrica, perda
de massa ao fogo, resisténcia a tracdo por compressdo diametral, e a analise da morfologia

de superficies.
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425.1 Absorcio de Agua (AA)

A absorcdo de agua é uma propriedade do corpo cerdmico e esta diretamente
relacionada com a porosidade da peca. E um importante fator que interfere na
durabilidade dos materiais ceramicos, pois esta relacionada com a resisténcia aos ataques
quimicos e fisicos do meio ambiente. A absorcdo de agua decresce com o aumento da

temperatura de queima.

A absorcdo de dgua (Equacdo 1) é o valor em porcentagem, da massa de dgua
absorvida pelo corpo ap0s a sinterizacdo. Para sua determinacdo, as amostras foram
submersas em agua por um periodo de 24 h e em seguida foram pesadas com intuito de
se obter o valor referente a seu peso imido. O valor da propriedade foi obtido por meio
da seguinte equacdo (SOUZA SANTOQOS, 1992):

Pu-Pq
Pq

AA (%) = x100 Equagcdo 1
Pu = Peso imido (Q);

Pg = Peso seco ap6s a queima (g).

4.25.2 Percentual de Porosidade

Segundo Oliveira (2002), porosidade é a relacdo entre o volume de poros e o
volume total aparente do material (argila ou ceramica), sendo funcdo da natureza dos
constituintes, forma, tamanho e posicéo relativa das particulas e também dos processos

de fabricacéo.

O célculo do percentual de porosidade fornece o percentual do volume de poros
abertos, apos a sinterizacao, dos corpos de prova em relacdo ao seu volume total (SOUZA
SANTOS, 1992).

O percentual de porosidade foi determinado por meio da relagdo entre massa
especifica do corpo ceramico queimado e a massa especifica do corpo ceramico seco,
conforme expresso na Equacdo 2 (CHEN et al., 2011; CHEN et al., 2012; HASHEMINIA
etal., 2012).
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1 p corpo ceramico queimado

P (%) = (

)x100 Equagcéo 2

p corpo cerimico seco

P= Percentual de porosidade (%)
p queimado= Massa especifica do corpo de prova cerdmico queimado (g/cm?3)

p seco= Massa especifica do corpo ceramico seco (g/cm?3)

A massa especifica foi determinada pela relacdo entre a massa (m) de um corpo
de prova, medido em balanga analitica, e seu volume (V), medido com paquimetro digital,

sendo calculada pela Equacéo 3:
m ~
Pcorpo de prova= (7) Equacao 3

p= massa especifica do corpo de prova (g/cmq);
m= massa do corpo de prova medida em balanca analitica (g);
V= volume do corpo de prova (cmd).

4.25.3 Expansdo Volumeétrica

O percentual de expansdo volumeétrica foi calculado com base na variacdo do
volume do corpo cerdmico antes e apds a sinterizacdo. O volume dos corpos ceramicos
antes da queima foi calculado com base nas medidas, feitas com paquimetro digital, da
altura e didmetro dos corpos de prova apds a secagem, obtendo-se assim, o volume antes
da queima (V1). O volume ap6s a queima (V2) também foi mensurado empregando
medicBes com paquimetro digital em dois pontos distintos para a altura e o didmetro do
corpo poroso. Com estes dados, a expansdo volumétrica foi calculada de acordo com a
Equacéo 4.

vV2-v1
A4

E (%) = x100 Equacéo 4

E= percentual de expanséo (%)
V1= volume antes da queima (cm3)

V2= volume ap06s a queima (cmq)
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4254 Perda de Massa ao Fogo (PF)

A determinacdo dessa propriedade € feita por meio dos pesos dos corpos ceramicos
apos secagem a 110°C e ap0s sinterizacdo (SOUZA SANTOS, 1992).

Os célculos séo feitos a partir da Equacao 5.

PF (%) = =2 x100 Equagio 5

Ps = Peso seco (Q);

Pg = Peso seco ap0s a queima (g).

4.25.5 Resisténcia a Tracdo pelo Ensaio de Compressdo Diametral

Para a realizacdo do ensaio de resisténcia a tracdo por compressao diametral, um
corpo de prova cilindrico é colocado com o eixo horizontal entre os pratos da prensa,
sendo aplicada uma forca até a sua ruptura por tragdo indireta (PINHEIRO et al., 2004).

A Figura 7 Apresenta o esquema de forcas aplicadas sob o corpo de prova no
ensaio de compressao diametral, de onde sdo retiradas as informacdes para o calculo da

resisténcia a tragéo.

Figura 7: Esquema de forcas aplicadas no ensaio de compresséo diametral

R ARRRRRE

d L

-

Fonte: Pinheiro et al. (2004)

Segundo a NBR 7222 (ABNT, 2011), neste ensaio sdo retirados resultados de
resisténcia a tracdo de forma indireta. A resisténcia a tracdo por compressao diametral é

encontrada através da Equacéo 6.
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R o Z_F E 30 6
t — wdh guacgao

R, = Resisténcia a tra¢do indireta (MPa);
d= Diametro do corpo de prova (mm);
h= Altura do corpo de prova (mm);

F= Forca aplicada (N)

O ensaio de compressao diametral foi realizado no laboratério de solidificacdo
rapida (LSR) da UFPB.

4.2.5.6 Analise Morfologica por Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV)

O MEV foi utilizado para o estudo da morfologia das superficies das secdes dos
corpos de prova pos queima, quebrados apds a realizacdo do ensaio de compressdo
diametral, para permitir o estudo da morfologia e visualizacdo da porosidade gerada nas
amostras que foram submetidas a diferentes temperaturas. As amostras foram recobertas
com ouro para analise no equipamento da marca LEO, modelo 1430.

As imagens de MEV foram obtidas no laboratorio de solidificacdo rapida (LSR),
UFPB.

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Analise das Caracterizactes das Matérias-Primas
5.1.1 Analise Quimica das Matérias-Primas

As Tabela 8 e 9 apresentam o resultado da analise quimica do RPP e do feldspato,
respectivamente, onde pode-se analisar 0s compostos quimicos presentes nesses materiais

e Seus respectivos percentuais.
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Tabela 8: Resultado da analise quimica feita através de FRX do RPP utilizado no

trabalho.

COMPOSICAO QUIMICA

Si0, 77,01%
Al,05 13,27%
MgO 4,07%
Na,O 1,76%
CaO 1,52%
K,0 0,75%
Fe,03 0,69%
Outros 0,93%

Fonte: Autora (2020).

Observa-se que a maior parte do RPP é composto por silica (Si0,), e alumina
(Al,o03), aproximadamente 90%, em massa, que sdo favoraveis para a formacdo de
materiais cerdmicos, além da importancia desses compostos como formadores das
agulhas de mulita durante a queima, conferindo resisténcia mecanica aos corpos
ceramicos.

Oxidos sddico, e potassico, que s&o os fundentes naturais presentes na massa de
porcelanato, proporcionam a formacéo da fase vitrea e a consequente densificagdo do
material quando submetidos a altas temperaturas, que durante a queima vitrifica formando
0 esqueleto do corpo.

Esses constituintes sdo provenientes do porcelanato cuja composi¢do base se da
por feldspatos, areias feldspaticas e, as vezes, caulins, filitos e aditivos, corroborando 0s
resultados encontrados na literatura por Luz et al., (2008); Rosso et al., (2005); e
Chatterjee et al., (2001).

Ha, também, presente em sua composicdo compostos magnesianos como 0
MgO, provenientes dos cimentos abrasivos utilizados nas lixas do processo de polimento
do porcelanato, por meio das cabegas polidoras, assim como parte da silica é oriunda
desse processo. Corroborando que os materiais presentes nas cabecas polidoras também
fazem parte da composicédo do RPP.

Dessa forma, pode-se afirmar que o RPP é composto principalmente pela prépria
formulacdo do porcelanato e pelo residuo gerado pelo polidor, ambos na etapa de

polimento.
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Tabela 9: Resultado na analise quimica feita através de FRX do feldspato utilizado no

trabalho.

COMPOSICAO QUIMICA

Si0, 82,77%
Al,03 9,87%
Na,O0 3,92%

K,0 0,98%

CaO 0,74%

Outros oxidos 0,51%

Fonte: Autora (2020).

Verifica-se que sua composi¢do € formada em sua grande maioria por silica e
alumina, com um teor de 6xido de s6dio maior do que o de 6xido de potassio, indicando
ser um feldspato sodico.

Os feldspatos sddicos sdo caracterizados por apresentarem baixo ponto de fuséo
em relacdo aos outros tipos de feldspatos (em torno de 1.170°C) e por uma fuséo abrupta,
bem como retracdo e fusibilidade dependentes da temperatura. A massa fundida do
feldspato sddico tem viscosidade mais baixa, com capacidade, entdo de penetrar nos poros
das pecas ceramicas e dificultar ou até impedir a formacao de poros, por isso a extrema
importancia dos baixos teores de feldspato utilizados para os fins requeridos nesse

trabalho, uma vez que o maior objetivo é a formacdo de poros durante a queima.

5.1.2 Andlise Mineraldgica das Matérias-Primas

As Figuras 8 e 9, apresentam os difratogramas do RPP e feldspato,
respectivamente, que foram obtidos a partir do ensaio de DRX, com 0s picos

caracteristicos das fases cristalinas presentes em cada um deles.
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Figura 8: Difratograma do RPP, com 0s picos caracteristicos de suas fases cristalinas.
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Fonte: Autora (2020).

O difratograma do RPP apresenta picos caracteristicos da presenca de quartzo,
mulita, e carbeto de silicio.

O quartzo € proveniente da massa do porcelanato, é o principal agente formador
do esqueleto da peca ceramica e confere a peca estabilidade dimensional, regulando a
retracdo processo.

A fase da mulita (3A1.03.2Si0) é proveniente da cristalizacdo do porcelanato a
partir de 1200°C, uma vez que é resultado das reacGes de vitrificacdo das argilas que
possuem como minerais argilosos a caulinita e a ilita, além de outros aluminosilicatos, e
formam agulhas que comp&em o esqueleto do corpo cerdmico e contribui para o aumento
da resisténcia mecanica.

O carbeto de silicio € proveniente do processo do polimento do porcelanato,
principalmente dos agentes abrasivos presentes na polidora.

A presenga de quartzo e mulita no difratograma, justifica os percentuais de SiO>
e AlOz encontrados na analise quimica, bem como o carbeto de silicio do abrasivo,
justifica o teor de MgO, uma vez que esse composto € usado como matriz cimenticia para

as lixas abrasivas de carbeto de silicio e compostos diamantados.

Figura 9: Difratograma do feldspato com os picos caracteristicos de suas fases cristalinas.
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O difratograma do feldspato apresenta picos caracteristicos da presenca de

caulinita, quartzo, mica e feldspato.

As presencas do quartzo e da caulinita sdo corroboradas pelos altos teores de

dioxido de silicio e dioxido de aluminio presente em sua composi¢do quimica.

A presenca de picos caracteristicos de mica e feldspato sdo provenientes dos

teores dos 6xidos de sodio, potassio, célcio, além da presenca de aluminio e silicio, que

originam essas fases cristalinas.

5.1.3 Analise Granulométrica das Matérias-Primas

As figuras 10 e 11 apresentam o0s histogramas com as distribuicfes

granulométricas do RPP e feldspato respectivamente, realizadas por uma analise

granulométrica a laser.
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Figura 10: Histograma da distribuicdo granulométrica do RPP.
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Fonte: Autora (2020).

Segundo a analise granulométrica, o residuo apresenta um didmetro médio de
12,71 um, e, sendo 10% da massa acumulada com diametro médio equivalente abaixo de
2,03 pum, diametro a 50% de 8,52 um e didmetro a 90% de 31,89 pm.

Logo, verificou-se que o residuo, com dimens6es maximas abaixo de 74 pum,

confirmando os valores encontrados na literatura (MARQUES et al., 2007; SOUZA
2007).

Figura 11: Histograma da distribui¢do granulométrica do feldspato.
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Fonte: Autora (2020).

Segundo a andlise granulométrica, o feldspato apresenta um didmetro médio de
34,21 um, e, diametro a 50% de 27,37 um e didametro a 90% de 78,73 um. Tendo abaixo

de 13,16% da massa acumulada com diametro médio equivalente abaixo de 2 um,
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5.1.4 Analise Térmica das Matérias-Primas

As Figuras 12 e 13 apresentam a anélise térmica diferencial e termogravimétrica
do RPP e do feldspato, respectivamente, mostrando os fenémenos de perda de massa que

ocorrem com 0s materiais de acordo com o0 aumento da temperatura.

Figura 12: Curvas de termogravimetria e anélise térmica diferencial do RPP, e intervalos

de temperatura e percentuais de perda de massa definidos por termogravimetria

diferencial.
T
100 4 40
98 - - 30
96 - 50
= 1 =
= | 944 0l2
< r =
) o
= g2 |
| L0
90 -
L -10
88 -
T T T T T d T T T ¥ T -20
0 200 400 600 800 1000
Temp ("C)

Fonte: Autora (2020).

Observa-se na curva de TG e aos intervalos de temperaturas correspondentes a
DTG (Figura 12), 4 etapas distintas de decomposicao:

1) a primeira que se da da temperatura ambiente até 165,81°C é a perda de agua livre
e adsorvida, de aproximadamente 1,1%;
2) no intervalo de temperatura del165,81°C a 398,78°C ocorreu uma perda de massa
de cerca de 3,3% referente a matéria organica;
3) entre as temperaturas de aproximadamente 400°C a 656°C houve uma perda de
massa de cerca de 2,8%, provavelmente relacionados a desidroxilagéo;
4) e na faixa de 656°C a 1000°C ocorre uma perda de massa provavelmente

correspondente a decomposicédo de carbonatos, de aproximadamente 4,8%.
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Analisando a curva de DTA do RPP, verifica-se que apresenta: pico endotérmico
referente a evaporacdo de agua livre, banda exotérmica entre 160 e 400°C referente a
decomposicdo de matéria organica, um pequeno pico endotérmico a aproximadamente a
580°C relacionado a transformagdo do quartzo e perda de hidroxilas e uma banda
exotérmica de aproximadamente 620°C a 850°C possivelmente relacionada a
decomposicéo do carbonato e liberacdo de dioxido de carbono.

Resultados semelhantes foram encontrados por SILVA (2012), NASCIMENTO
(2016), e MONTANO et al (2001).

Figura 13: Curvas de termogravimetria e analise térmica diferencial do feldspato.
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Fonte: Autora (2020).

De acordo com a TG e DTG do feldspato (Figura 14) foi possivel constatar uma
perda minima de massa, em torno de 1,2%. Provavelmente, essa pequena perda de massa
resultante de agua livre ou impurezas presentes na amostra.

J& a andlise da curva DTA do feldspato ndo apresenta evidéncias de transicdes

térmicas consideraveis.
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5.2  Analise Estatistica das Propriedades Tecnologicas

Segundo o planejamento experimental adotado para a realizacdo deste trabalho,
o teor de feldspato, a pressdo de prensagem e a temperatura de queima foram as variaveis
independentes analisadas. Avaliou-se o efeito destas varidveis independentes, além de
suas interacdes, sobre as propriedades fisico-mecanicas do material: absorcao de agua,
percentual de porosidade, expansdo volumétrica, perda de massa ao fogo e resisténcia
mecanica a tracdo por compressao diametral.

Todos os ensaios tecnoldgicos foram realizados ap6s a queima dos corpos

ceramicos.

5.2.1 Absorcdo de Agua

A Tabela 10 apresenta a matriz completa de planejamento experimental para
analise da absorcdo de dgua dos corpos ceramicos. Sdo apresentados os resultados dos
experimentos, com repeticdo, para as diversas condicOes estabelecidas, calculadas de

acordo com a Equagéo 1.

Tabela 10: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para absorc¢ao

de &gua dos corpos ceramicos em cada condigéo estabelecida.

Experimentos Temperatura Teor de Pressdo de  Absorcdo de agua

(°C) feldspato ~ prensagem (%)
(%) (MPa)
1 1120 (-1) 0(-1) 40 (-1) 0,59; 0,63; 0,11
2 1180 (+1) 0 (-1) 40 (-1) 0,40; 0,27
3 1120 (-1) 6 (+1) 40 (-1) 0,35; 0,59; 0,79
4 1180 (+1) 6 (+1) 40 (-1) 0,24; 0,65; 0,10
5 1120 (-1) 0(-1) 60 (+1) 0,45; 0,07; 0,17
6 1180 (+1) 0(1) 60 (+1) 0,17; 0,67; 0,03
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1) 1,21; 0,03
8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1) 1,51; 0,45; 0,17
9 1150 (0) 3(0) 50 (0) 0,03; 0,03; 0,10
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10 1150 (0) 3(0) 50 (0) 0,48; 0; 0,03
11 1150 (0) 3(0) 50 (0) 0,14; 0,31; 0,07
Fonte: Autora (2020).

Observa-se que os valores de absor¢do de dgua variaram bastante para 0 mesmo
experimento, ndo apresentando reprodutibilidade e tornando a analise da interferéncia dos
fatores estudados inconclusiva para essa propriedade. Conclui-se apenas que os valores
variaram de 0,03% (Experimentos 9 e 10) a 1,51% (Experimento 8). A falta de
reprodutibilidade possivelmente se deve a variacdo na porosidade aberta do corpos
ceramicos obtidos que, visualmente, apresentava regiGes impermeaveis e regides com
alguma porosidade aberta, apresentando uma porosidade aberta superficial mal
distribuida. E importante citar a dificuldade na imers&o em agua dos corpos ceramicos,
que devido a baixa densidade, flutuavam e néo ficaram totalmente imersos em agua, logo,
para realizacdo do ensaio conforme norma, para manter 0s COrpos ceramicos imersos em
agua durante 24 horas, foi necessaria a montagem de um sistema simples com a atuacéo
de um peso externo, para manter 0s corpos ceramicos submersesos.

Os corpos ceramicos obtidos apresentam, em geral, baixa absor¢éo de agua, que
€ uma caracteristica importante para finalidades onde a absorcdo de agua é indesejada,
como por exemplo: a produgdo de corpos ceramicos para revestimentos de paredes,
isolamento hidrico, entre outras aplicagdes, como estudado anteriormente pot Motta,
(1998).

5.2.2 Analise do Percentual de Porosidade

A Tabela 11 apresenta a matriz completa de planejamento experimental para
analise da porosidade dos corpos ceramicos. Sdo apresentados os resultados dos
experimentos, com repeticdo, para as diversas condicdes estabelecidas, calculados de

acordo com a Equacao 2.
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Tabela 11: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para

porosidade dos corpos ceramicos em cada condicao estabelecida.

Experimentos Temperatura Teor de Presséo de Porosidade
(°C) feldspato = prensagem (%)
(%) (MPa)

1 1120 (-1) 0(-1) 40 (-1) 28,03; 29,49; 26,88
2 1180 (+1) 0 (-1) 40 (-1) 64,99; 67,20
3 1120 (-1) 6 (+1) 40 (-1) 29,70; 30,14; 37,47
4 1180 (+1) 6 (+1) 40 (-1) 64,33; 65,45; 65,99
5 1120 (-1) 0(-1) 60 (+1) 31,05; 32,09; 28,46
6 1180 (+1) 0 (-1) 60 (+1) 67,19; 67,08; 66,39
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1) 31,15; 38,72
8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1) 67,67; 66,62; 68,99
9 1150 (0) 3(0) 50 (0) 54,00; 55,07; 54,43
10 1150 (0) 3(0) 50 (0) 56,63; 52,27; 56,99
11 1150 (0) 3(0) 50 (0) 55,00; 54,78; 56,77

Fonte: Autora (2020).

A Figura 14 apresenta o diagrama de Pareto para o planejamento fatorial 23 tendo
como variaveis independentes (1) temperatura, (2) teor de feldspato e (3) pressdo de
prensagem, bem como as interacGes entre elas (1by2, 2by3, 1by3, 1*2*3) e como variavel
resposta a porosidade. O ponto acima do qual os efeitos estimados séo estatisticamente
significativos (p = 0,05) esta indicado pela linha vertical vermelha tracejada.

Para analise estatistica dos resultados, utilizou-se o valor de significancia
referéncia (p=0,05), que significa que a probabilidade de obter um valor da estatistica de

teste como o observado € muito improvavel, levando assim a rejeicdo da hipotese nula.
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Figura 14: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

porosidade

Variavel: Porosidade (%)

37,39667
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Fonte: Autora (2020).

Analisando o diagrama observa-se que as variaveis significativas (que cruzam a
linha de referéncia) para a porosidade foram temperatura, teor de feldspato, pressdo de
prensagem e a interacdo entre temperatura e teor de feldspato. Esses fatores séo
estatisticamente significativos, ao nivel de significancia p= 0,05 e nivel de 95% de
confianga. As outras interacfes entre os fatores ndo apresentaram significancia para a
porosidade dos corpos ceramicos.

Considerando a analise desse diagrama (Figura 14), a Tabela 12 apresenta 0s

efeitos estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

Tabela 12: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 23 da Tabela 13 e seus erros-padrdo (em %).

Meédia 50,76 + 0,39
Efeitos principais:
1 -Temperatura 34,94 £ 0,93
2- Teor de Feldspato 2,22 £ 0,93
3- Pressao de prensagem 2,09 £0,93

Interacéo de dois fatores:
12 2,09 +0,93
Fonte: Autora (2020).
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Analisando os efeitos principais da Tabela 12 pode-se concluir que quando a
temperatura é aumentada de 1120°C para 1180°C, ocorre um aumento médio de cerca de
34,94% na porosidade dos corpos ceramicos. Quando o teor de feldspato é aumentado de
0% para 6%, ocorre um aumento médio de cerca de 2,22% na porosidade e quando a
pressdo de prensagem é aumentada de 40MPa para 60MPa, ocorre um aumento médio de
cerca de 2,09% na porosidade dos corpos ceramicos. Logo, o maior efeito apresentado na
porosidade € da variacdo da temperatura, na faixa experimental investigada.

O aumento da porosidade dos corpos ceramicos para temperaturas mais elevadas
é justificado pela dissolugdo do carbeto de silicio em silica e dioxido de carbono, que
comeca a partir de 1100°C, onde o didxido de carbono é liberado em forma de gas,
ficando, em parte, aprisionado na microestrutura ceramica, contribuindo para a formacéo
dos poros, corroborando os resultados encontrados por Bernardin et al., (2006b) e Rosso
et al., (2005).

Considerando esses efeitos, foram calculados os coeficientes de regressdo da
Equacdo 7, que descreve a porosidade prevista pelo modelo linear, em funcdo das
variaveis descodificadas, no modelo reparametrizado que contém apenas 0s termos

estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianga.

P (%) = -671,534*u25026) + 0,623T*o022) + Equagéo 7
15,758F* +5,906) + 0,105P* (+0,046) —
0,013TXF*(0,005)

T= temperatura;

F = teor de feldspato;

P = presséo de prensagem.

*Estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

A Tabela 13 apresenta o resultado do Teste F, para regressao e para falta de

ajuste, e R? (% de variacdo explicada) obtido da ANOVA para a resposta porosidade.
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Tabela 13: Teste F obtido da ANOVA para a resposta porosidade

Fonte de variagdo  Fcalculado Ftabelado Fcalculado/ Ftabelado
Regresséo 130,58 Fa:26:005 = 2,74 47,66
Falta de ajuste 13,01 Fa:22: 005 = 2,82 4,61

% de variacéo explicada (R?) = 95,26%
Fonte: Autora (2020).

Analisando o teste F obtido da ANOVA para a resposta porosidade observa-se
que Fcalculado > Ftabelado para regressdo € maior do que 10, portanto é possivel afirmar que
o modelo além de ser significativo € também Util para fins de previsdo, quer dizer,
preditivo. Observa-se que o0 modelo apresenta uma pequena falta de ajuste, no entanto, o
elevado valor de R? indica que o modelo ajustado ndo apresenta variabilidade
consideravel.

A Figura 15 apresenta os resultados experimentais versus os resultados previstos
pelo modelo ajustado, mostrando uma boa concordancia entre eles.

Figura 15: Valores experimentais da porosidade (%) em funcéo dos valores previstos
pelo modelo ajustado.
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Fonte: Autora (2020).

As Figuras 16, 17 e 18 apresentam as superficies de respostas e as curvas de
contorno correspondente ao modelo ajustado para porosidade, em funcdo da temperatura

e teor de feldspato, fixando a presséo de prensagem em 40, 50 e 60 MPa, respectivamente.
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Figura 16: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e teor de feldspato, fixando pressdo de prensagem em 40MPa.

Teor de feldspato (%)

[N SRHE0EA

Porosidade (%)

I 70
M 50
50
= 40
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Pressao de prensagem fixa - 40MPa

Fonte: Autora (2020).

Figura 17: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e teor de feldspato, fixando pressdo de prensagem em 50MPa.

Teor de feldspato (%)
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Fonte: Autora (2020).
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Figura 18: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcdo da temperatura e teor de feldspato, fixando presséo de prensagem em 60MPa.

Teor de feldspato (%)
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Fonte: Autora (2020).

Analisando essas Figuras, observa-se que as regides que contém valores
méaximos de porosidade (variando de 60% a 70%) estdo situadas em temperaturas acima
de 1165°C, aproximadamente, com maximo a temperatura de 1180°C. Como ja observado
na analise dos efeitos, o efeito do teor de feldspato ndo é tdo expressivo quanto o efeito
da temperatura. O aumento no teor de feldspato proporciona um leve aumento da
porosidade para temperaturas até aproximadamente 1170°C, a partir dessa temperatura o
teor de feldspato praticamente ndo apresenta efeito na porosidade dos corpos ceramicos.

As Figuras 19, 20 e 21 apresentam as superficies de respostas e as curvas de
contorno correspondente ao modelo ajustado para porosidade, em fungdo da temperatura

e pressdo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 0, 3 e 6%, respectivamente.
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Figura 19: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e presséo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 0%.
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Fonte: Autora (2020).
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Figura 20: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e pressdo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 3%.
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Figura 21: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta porosidade em

funcéo da temperatura e presséo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 6%.
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Fonte: Autora (2020).

Analisando essas Figuras, observa-se que as regides que contém valores
méaximos de porosidade (variando de 60% a 70%) estdo situadas em temperaturas acima
de 1165°C, aproximadamente, com maximo a temperatura de 1180°C. Como ja observado
na andlise dos efeitos, o efeito da pressao de prensagem nédo é tdo expressivo quanto o
efeito da temperatura. Em geral, 0 aumento na pressao de prensagem proporciona um leve
aumento da porosidade considerando a mesma temperatura de queima, provavelmente
esse efeito estd relacionado com a maior compacidade adquirida com o aumento da
pressdo de conformago, isso terd influéncia durante a queima com o borbulhamento da
fase vitrea e a maior dificuldade de saida dos gases gerados pela maior compacidade

adquirida pelos corpos ceramicos prensados a 50 e 60 MPa.

5.2.3 Analise da Expansédo Volumétrica

A Figura 22, apresenta 0S cOrpos ceramicos ap0s a queima, permitindo a
observacdo visual e qualitativa da expansdo volumétrica dos corpos ceramicos. Para as

temperaturas de queima estudadas, a temperatura de 1180°C foi a que proporcionou uma
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maior expansdo volumétrica para 0s corpos cerdmicos em todas as condigdes

estabelecidas no planejamento de experimentos.

Figura 22: Corpos ceramicos pds queima nas respectivas temperaturas.

Fonte: Autora (2020).

A Tabela 14 apresenta a matriz completa de planejamento experimental para

analise da expansdo volumétrica dos corpos ceramicos. Sao apresentados os resultados

dos experimentos, com repeticdo, para as diversas condicdes estabelecidas.

Tabela 14: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para expansao

volumetrica dos corpos cerdmicos em cada condicdo estabelecida, calculados de acordo

com a Equacéo 4.

Experimentos Temperatura

°C)

1120 (-1)
1180 (+1)
1120 (-1)
1180 (+1)
1120 (-1)

o A~ W N -

Teor de
feldspato

(%)
0(-1)
0(-1)
6 (+1)
6 (+1)
0(-1)

Presséao de

prensagem

(MPa)
40 (-1)
40 (-1)
40 (-1)
40 (-1)
60 (+1)

Expanséo
Volumétrica (%)

36,47; 39,09; 34,30
181,90; 199,94; -
39,75; 40,80; 56,51
176,46; 183,49; 188,02
42,23; 44,53; 37,31
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6 1180 (+1) 0(-1) 60 (+1)  200,48; 197,84; 192,07
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1) 41,96; 60,14; -

8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1)  203,25; 194,50; 216,28
9 1150 (0) 3(0) 50(0)  113,73;118,93; 118,55
10 1150 (0) 3(0) 50(0)  125,69; 116,01; 106,30
11 1150 (0) 3(0) 50(0)  127,00; 115,00; 126,47

Fonte: Autora (2020).

Foi realizada uma estimativa dos efeitos das varidveis pelo diagrama de Pareto.
O grafico de Pareto mostra os valores absolutos dos efeitos padronizados desde o maior
efeito até o menor efeito.

A Figura 23 apresenta o Diagrama de Pareto para o planejamento fatorial 2°
tendo como variaveis independentes (1) temperatura, (2) teor de feldspato e (3) pressdo
de prensagem, e como variavel resposta a expansao volumétrica. O ponto acima do qual
os efeitos estimados sdo estatisticamente significativos (p = 0,05) esta indicado pela linha

vertical vermelha tracejada.

Figura 23: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

expansdo volumétrica

Variavel: Expansédo volumétrica (%)

///
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(3)Presséo de prensagem 2,892337

1by2
(2)Teor de feldspato 1 398847
lby3 f‘L 358981
2by3 i277094

1*2*3 1 181141

p:0,05
Estimativa padréao dos efeitos (Valor absoluto)

Fonte: Autora (2020).
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Analisando o diagrama observa-se que as varidveis significativas para a
expansdo volumetrica foram temperatura e pressao de prensagem que cruzam a linha de
referéncia. Esses fatores sdo estatisticamente significativos, ao nivel de significancia o =
0,05 e nivel de 95% de confianca. A variagdo no teor de feldspato, nos limites estudados,
e a interacdo entre os fatores ndo apresentou significancia para a expansdo volumétrica
dos corpos ceramicos.

Considerando a analise desse diagrama (Figura 23), a Tabela 15 apresenta 0s

efeitos estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

Tabela 15: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 23 da Tabela 10 e seus erros-padrao (em %)

Média 118,54 + 1,36
Efeitos Principais:
1- Temperatura 150,16 £ 3,25
2- Pressdo de prensagem 9,43 £ 3,25

Fonte: Autora (2020).

Analisando os efeitos principais da Tabela 15 pode-se concluir que quando a
temperatura é aumentada de 1120°C para 1180°C, ocorre um aumento médio de cerca de
150,16% na expansao volumétrica dos corpos ceramicos. Quando a pressao de prensagem
é aumentada de 40MPa para 60MPa, ocorre um aumento médio de cerca de 9,43% na
expansdo volumétrica dos corpos ceramicos. Logo, o maior efeito apresentado na
expansdo volumétrica é da variacdo da temperatura, na faixa experimental investigada.
Isso é explicado pela dissolucdo do carbeto de silicio e o0 borbulhamento da fase vitrea
com o aumento da temperatura, e pelo maior aprisionamento dos gases durante esse
borbulhamento com o aumento da compacidade devido as maiores pressGes de
conformacao.

Considerando esses efeitos, foram calculados os coeficientes de regressao da
Equacédo 8, que descreve a expansdo volumétrica prevista pelo modelo linear, em funcéo
das variaveis descodificadas, no modelo reparametrizado que contém apenas 0s termos

estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianga.
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EV (%) = -2783,00* 62,05 + 2,50T*(x0,05) + 0,47P*(x0,16) Equacéo 8

EV=expansao volumétrica;
T=temperatura;
P=pressao de prensagem

*Estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

A Tabela 16 apresenta o resultado do Teste F, para regressao e para falta de
ajuste, e R? (% de variagdo explicada) obtido da ANOVA para a resposta expansio

volumétrica.

Tabela 16: Teste F obtido da ANOVA para a resposta expansdo volumétrica

Fonte de variagdo  Fcalculado Ftabelado Fcalculado/ Ftabelado
Regresséo 961,16 F2:28:005 = 3,34 287,77
Falta de ajuste 1,64 F6:22: 0,05 = 2,55 0,64

% de variagdo explicada (R?) = 98,56%

Fonte: Autora (2020).

A ssignificancia estatistica da regressao pode ser verificada por meio da aplicacdo
do Teste F, que consiste na comparagao entre os valores de Fcaiculado para regressao, que
corresponde ao ponto da distribuicdo F com o numero apropriado de graus de liberdade,
no nivel de confianga escolhido. Se Feaiculado > Fravelado para regressao, deve-se acreditar
na existéncia de uma relacdo significativa entre os fatores sob estudo e as variaveis
resposta (BARROS NETO et al., 2001). Esta condicdo é amplamente satisfeita para o
modelo proposto.

Para que uma regressdo ndo seja apenas estatisticamente significativa, mas
também til para fins de previséo, o valor de Fcaiculado para regresséo deve ser, pelo menos,
cerca de dez vezes 0 valor de Frabelado para regressdo (BARROS NETO et al., 2001).
Portanto, € possivel dizer que o modelo proposto é preditivo, uma vez que Fcaiculado/Ftabelado
> 10.
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O elevado valor de R? indica que o modelo ajustado ndo apresenta variabilidade
consideravel. Quanto mais perto de 1 estiver o valor de R2, melhor tera sido o ajuste do
modelo as respostas observadas (BARROS NETO et al., 2001).

Como os experimentos foram feitos em replicatas, avaliou-se a adequacgéo do
modelo fazendo teste para falta de ajuste. A falta de ajuste pode ser avaliada por meio do
Teste F, fazendo a comparacéo entre os valores de Feaiculado/Ftabelado para falta de ajuste. Se
Fealculado/ Frabelado para falta de ajuste for menor do que 1, deve-se considerar que 0 modelo
ndo apresenta falta de ajuste (BARROS NETO et al., 2001). Esta condicéo é satisfeita
para 0 modelo apresentado.

A Figura 24 apresenta os resultados experimentais versus os resultados previstos

pelo modelo ajustado, mostrando uma boa concordancia entre eles.

Figura 24: Valores experimentais da expansdo volumétrica (%) em funcdo dos valores

previstos pelo modelo ajustado.
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Fonte: Autora (2020).

A Figura 25 apresenta a superficie de resposta e as curvas de contorno
correspondente ao modelo ajustado para expanséo volumétrica, em funcéo da temperatura
e presséo de prensagem, fixando o teor de feldspato em 0%. Como o efeito do teor de

feldspato néo foi significativo para essa resposta, fixou-se 0 menor teor estudado.
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Figura 25: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta expansao

volumétrica (%) em funcdo da temperatura e pressdo de prensagem, fixando teor de
feldspato em 0%.
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Fonte: Autora (2020).

Analisando a superficie e curvas de contorno, observa-se que as regides que
contém valores maximos de expansdo volumétrica (variando de 180% a 220%) estéo
situadas em temperaturas acima de 1165°C, aproximadamente, com maximo a

temperatura de 1180°C. Como ja observado na analise dos efeitos, o efeito da pressdo de
prensagem nao é relativamente expressivo.

5.2.4 Perda de Massa ao Fogo

A Tabela 17 apresenta a matriz completa de planejamento experimental para
analise de perda de massa ao fogo dos corpos ceramicos. Sdo apresentados os resultados

dos experimentos, com repeticdo, para as diversas condi¢des estabelecidas, calculados de
acordo com a Equagéo 5.
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Tabela 17: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para perda de

massa ao fogo dos corpos ceramicos em cada condicdo estabelecida.

Experimentos Temperatura Teor de Pressdo de = Perda de massa ao

(°C) feldspato = prensagem fogo
(%) (MPa) (%)
1 1120 (-1) 0 (-1) 40 (-1) 1,79; 1,92; 1,81
2 1180 (+1) 0(-1) 40 (-1) 1,31; 1,62
3 1120 (-1) 6 (+1) 40 (-1) 1,76; 1,63; 2,13
4 1180 (+1) 6 (+1) 40 (-1) 1,40; 2,05; 2,05
5 1120 (-1) 0 (-1) 60 (+1) 1,94; 1,85; 1,77
6 1180 (+1) 0 (-1) 60 (+1) 1,40; 1,97; 1,84
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1) 2,26; 1,87
8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1) 1,95; 1,69; 1,92
9 1150 (0) 3(0) 50 (0) 1,69; 1,64; 2,02
10 1150 (0) 3(0) 50 (0) 2,12; 1,53; 2,58
11 1150 (0) 3(0) 50 (0) 1,66; 2,32; 1,88

Fonte: Autora (2020).

A perda de massa observada variou entre 1,41% (Experimentos 4 e 6) e 2,31%
(Experimento 11). Observa-se que os resultados ndo apresentam reprodutibilidade,
tornando a analise da interferéncia dos fatores estudados inconclusiva para essa
propriedade. Esse fato pode ser explicado pela elevada variagdo na composi¢do quimica
e mineraldgica do RPP que provavelmente interfere na variacdo dos valores de perda de

massa.

5.2.5 Anélise da Resisténcia a Tracdo por Compressdo Diametral

A Tabela 18 apresenta a matriz completa de planejamento experimental para
analise da resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos corpos ceramicos. S&o
apresentados os resultados dos experimentos, com repeticdo, para as diversas condi¢oes

estabelecidas.
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Tabela 18: Matriz de planejamento experimental com as respostas obtidas para
resisténcia a tragdo por compressdao diametral dos corpos ceramicos em cada condi¢éo

estabelecida, calculados de acordo com a Equagéo 6.

Experimentos Temperatura Teor de Pressdo de  Resisténcia a tracéo

(°C) feldspato ~ prensagem por compressao
(%) (MPa) diametral (Mpa)
1 1120 (-1) 0 (-1) 40 (-1) 6,51; 5,67
2 1180 (+1) 0 (-1) 40 (-1) 2,74; 2,69
3 1120 (-1) 6 (+1) 40 (-1) 4,44; 4,85
4 1180 (+1) 6 (+1) 40 (-1) 2,08; 2,42
5 1120 (-1) 0 (-1) 60 (+1) 7.41; 6,29
6 1180 (+1) 0 (-1) 60 (+1) 2,56; 2,59
7 1120 (-1) 6 (+1) 60 (+1) 5,13; 4,16
8 1180 (+1) 6 (+1) 60 (+1) 2,39; 2,54
9 1150 (0) 3(0) 50 (0) 2,79; 3,35
10 1150 (0) 3(0) 50 (0) 3,34; 3,02
11 1150 (0) 3(0) 50 (0) 3,35

Fonte: Autora (2020).

A Figura 26 apresenta o diagrama de Pareto para o planejamento fatorial 23 tendo
como variaveis independentes (1) temperatura, (2) teor de feldspato e (3) pressdo de
prensagem, e como Varidvel resposta a resisténcia a tragdo por compressdo diametral. O
ponto acima do qual os efeitos estimados sdo estatisticamente significativos (p = 0,05)

esta indicado pela linha vertical vermelha tracejada.

Menezes, R.R.N.



80

Figura 26: Diagrama de Pareto dos efeitos padronizados dos fatores na resposta da

resisténcia a tracdo por compressao diametral

Variavel: Resisténcia a tragdo por compresséo diametral (MPa)

-,513544

(1)Temperatura -15,5014

(2)Teor de feldspato -5,35734

1by2 3,899127

1*2*3

(3)Presséo de prensagem 1,0$8787

1by3 -,868586

2by3

p=0,05

Estimativa padréo dos efeitos (Valor absoluto)

Fonte: Autora (2020).

Analisando o diagrama observa-se que as variaveis significativas (que cruzam a
linha de referéncia) para a resisténcia a tragdo por compressdo diametral foram
temperatura, teor de feldspato e a interagéo entre eles. Esses fatores sdo estatisticamente
significativos, ao nivel de significancia a = 0,05 e nivel de 95% de confianga. A variagdo
na pressdo de prensagem, nos limites estudados, e a interacdo entre 0s outros fatores nao
apresentaram significancia para resisténcia a tracdo por compressdo diametral dos corpos
ceramicos.

Considerando a analise desse diagrama (Figura 27), a Tabela 19 apresenta 0s

efeitos estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

Tabela 19: Efeitos, estatisticamente significativos, calculados para o planejamento

fatorial 22 da Tabela 18 e seus erros-padréo (em MPa)

Média 3,82+ 0,09
Efeitos principais:
1- Temperatura -3,06 £ 0,20
2- Teor de feldspato -1,06 £ 0,20
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Interacdo de dois fatores:
12 0,77 £0,20
Fonte: Autora (2020).

Analisando os efeitos principais da Tabela 19 na resisténcia a tracdo por
compressdo diametral dos corpos ceramicos pode-se concluir que quando a temperatura
é aumentada de 1120°C para 1180°C, ocorre uma redugdo média na resisténcia de cerca
de 3,06 MPa. Quando o teor de feldspato é aumentado de 0% para 6%, ocorre uma reducao
média na resisténcia de cerca de 1,06MPa. O maior efeito apresentado na resisténcia
mecanica é da variacdo da temperatura. Esse comportamento ja era esperado visto que 0
aumento de temperatura e teor de feldspato, na faixa experimental investigada, promovem
aumento de porosidade e consequentemente reducao de resisténcia mecanica.

Considerando esses efeitos, foram calculados os coeficientes de regressdo da
Equacdo 9, que descreve a resisténcia a tracdo por compressdo diametral prevista pelo
modelo linear, em funcédo das varidveis descodificadas, no modelo reparametrizado que

contém apenas os termos estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

RT (MPa) = 77,665*5346) - 0,064 T*(+0,005) - 5,088 F*(+1260) +
0,004 TF*(+0,001)

Equacéo 9

RT= resisténcia a tracdo por compresséo diametral;
T=temperatura,

F = teor de feldspato.

*Estatisticamente significativos ao nivel de 95% de confianca.

A Tabela 20 apresenta o resultado do Teste F, para regressdo e para falta de
ajuste, e R? (% de variagdo explicada) obtido da ANOVA para a resposta expansio

volumétrica.
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Tabela 20: Teste F obtido da ANOVA para a resposta resisténcia a tracdo por compressao

diametral
Fonte de variagdo  Fcalculado Ftabelado Fcalculado/ Ftabelado
Regressao 47,04 F3:17: 0,05 = 3,20 14,70
Falta de ajuste 4,44 Fs:12:005= 3,11 1,43

% de variacéo explicada (R?) = 89,25%
Fonte: Arquivos da autora (2020).

Analisando o teste F obtido da ANOVA para a resposta resisténcia a tracao por
compressao diametral observa-se que Fcaiculado > Franelado para regressao € maior do que 10,
portanto é possivel afirmar que o modelo além de ser significativo é também til para fins
de previsao, quer dizer, preditivo. Observa-se que 0 modelo apresenta uma pequena falta
de ajuste, no entanto, o elevado valor de R? indica que o modelo ajustado n3o apresenta
variabilidade consideravel.

A Figura 27 apresenta 0s resultados experimentais versus os resultados previstos

pelo modelo ajustado, mostrando uma boa concordancia entre eles.

Figura 27: Valores experimentais da resisténcia a tracdo por compressdo diametral

(MPa) em funcéo dos valores previstos pelo modelo ajustado.
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Fonte: Autora (2020).

A Figura 28 apresenta a superficie de resposta e as curvas de contorno
correspondente ao modelo ajustado para resisténcia a tracdo por compressao diametral,

em funcdo da temperatura e teor de feldspato, fixando a presséo de prensagem em 40MPa.
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Como o efeito da pressdo de prensagem nao foi significativo para essa resposta, fixou-se
0 menor teor estudado.

Figura 28: Superficie de resposta e curvas de contorno para a resposta resisténcia a tracao

por compressao diametral (MPa) em funcdo da temperatura e teor de feldspato, fixando
pressdo de prensagem em 40MPa.
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Fonte: Autora (2020).

A regido contém valores maximos de resisténcia a tracdo por compressdo
diametral (variando de 5 a 6 MPa) situados em temperaturas abaixo de 1140°C,
aproximadamente. Para temperaturas mais elevadas a resisténcia mecanica dos corpos
ceramicos sofrem reducdo, esse fato é explicado diante dos resultados obtidos para
expansao volumétrica e porosidade dos corpos ceramicos, que foram maiores para
temperaturas mais elevadas e consequentemente o maior nimero de poros e expansao
volumétrica afetam negativamente a resisténcia mecanica dos corpos ceramicos. O
aumento do teor de feldspato tende a reduzir levemente os valores de resisténcia

mecénica, sendo esse efeito mais expressivo para temperaturas mais baixas, nas regides
proximas a temperatura de 1120°C.
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5.3 Andlise Morfoldgica por Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV)

As Figuras 29, 30 e 31, evidenciam a morfologia da estrutura interna dos corpos
ceramico, apds as queimas, obtidas através da microscopia eletronica de varredura
(MEV), de cada uma das 9 condi¢des de composicao e processamento, evidenciando a
formacéo de porosidade em cada condicdo, comparativamente

Figura 29: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condicOes
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condigdo 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condicdo 6; d) corpo ceramico da condigdo
7; €) corpo ceramico da condicao5; f) corpo cerdmico da condicdo 2; g) corpo ceramico
da condicéo 4; h) corpo ceramico da condicdo 8; i) corpo ceramico da condicao 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliagdo de 100x.

a) 1120°C, 0%, 40 MPa d) 1120°C, 6%, 60 MPa

f) 1180°C, 0%, 40 MPa g) 1180°C, 0%, 60 MPa h) 1180°C, 6%, 40 MPa i) 1180°C, 6%, 60 MPa
Fonte: Autora (2021).
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Figura 30: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condicdes
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condic¢do 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condicao 6; d) corpo cerdmico da condi¢éo
7; ) corpo cerdmico da condicdo5; f) corpo cerdmico da condicdo 2; g) corpo ceramico
da condigéo 4; h) corpo ceramico da condicdo 8; i) corpo ceramico da condicdo 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliacdo de 500x

d) 1120°C, 6%, 60 MPa

a) 1120°C, 0%, 40 MPa

h) 1180°C, 6%, 40 MPa

g) 1180°C, 0%, 60 MPa i) 1180°C, 6%, 60 MPa

f) 1180°C, 0%, 40 MPa

Fonte: Autora (2021).
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Figura 31: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos ceramicos das 9 condi¢Ges
separados pelas temperaturas de queima, onde: a) corpo ceramico da condic¢do 1; b) corpo
ceramico da condig&o 3; ¢) corpo ceramico da condicao 6; d) corpo ceramico da condicdo
7; ) corpo ceramico da condicao5; f) corpo ceramico da condicdo 2; g) corpo cerdmico
da condigéo 4; h) corpo ceramico da condicdo 8; i) corpo ceramico da condicdo 9. Todas

as imagens estdo em uma ampliacdo de 1000x

i) 1180°C, 6%, 60 MPa

f) 1180°C, 0%, 40 MPa g) 1180°C, 0%, 60 MPa h) 1180°C, 6%, 40 MPa

Fonte: Autora (2021)

Observou-se que nos corpos ceramicos submetidos a 1120 °C (condi¢es 1,3,6
e 7) ja houve expansdo do corpo de prova, e a consequente formacdo de poros, de
pequenos tamanhos, quando em comparag¢do com os corpos de prova queimados a 1150
e 1180°C.

Nas condicdes 2,4,7 e 8, verifica-se uma maior quantidade de poros, com
tamanhos superiores as demais condigdes, queimadas a temperaturas inferiores, isso se
d4, devido ao maior borbulhamento da fase liquida liberando mais gases, e devido a

dissolugéo do carbeto de silicio, em fase liquida, formando silica e dioxido de carbono,
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se dando assim a formacdo de maior nimero de poros, e de maiores didmetros. Essa
dissolucdo comeca a partir de 1100°C, e aumenta conforme o aumento da temperatura.

Observou-se, também, que nas condi¢des 1,3,6 e 7 0 tamanho dos poros sao
compativeis. Ou seja, apesar da variavel de composi¢do nessas condic@es ser diferente,
ndo hd modificacdo consideravel para a formacdo de poros, sendo a variavel da
temperatura sobressaliente para essa finalidade. A mesma coisa se observa nas condi¢des
2,4,8 e 9, onde os corpos ceramicos foram queimados a 1180°C, havendo a maior
formacgdo de poros (em tamanho e quantidade), dentre as temperaturas empregadas,
mesmo variando a composicdo entre elas. Devido a isso, concluiu-se, que o teor de
feldspato empregado no RPP, ndo agiu como fundente, sendo, entdo, a composi¢do mais
vantajosa para a formacéo de poros, o RPP puro.

Observou-se, ainda, na condi¢do 5, a formacdo de poros € intermediaria entre as
temperaturas de 1120 e 1180 °C, sendo mais um indicativo de que essa formagédo é
diretamente proporcional a temperatura de queima, a partir de 1100°C, portanto, com o
aumento da temperatura, principalmente, ha a formacdo de um material cada vez mais

leve e poroso.
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6. CONCLUSOES

Apos avaliar varidveis de processamento nas propriedades tecnolégicas de
corpos ceramicos porosos a base de RPP, partindo de um planejamento experimental
fatorial 2° com repeticdes no ponto central, variando teor de feldspato adicionado ao RPP
(0, 3 e 6%), diferentes pressdes de conformacéo (40, 50 e 60 MPa) e temperaturas de
queima (1120, 1150 e 1180°C), pode-se chegar as conclusbes apresentadas abaixo.

Os resultados de caracterizacdo indicaram que as matérias-primas apresentam
caracteristicas semelhantes as apresentadas em outros estudos cientificos, com destaque
para 0 RPP que apresenta uma composicao quimica e mineraldgica variada, visto que, é
geralmente composto pela formulagdo do porcelanato e materiais abrasivos procedentes
da polidora. Nesse residuo, foi detectada a presenca do carbeto de silicio (SiC) que, em
condicbes especificas de temperatura e composicdo, apresenta reacGes térmicas
promovendo a formacdo de quantidade elevada de poros no interior das pecas ceramicas.

O fator de maior influéncia, em todas as propriedades estudadas, foi a
temperatura de queima, que quando aumentada de 1120°C para 1180°C, promoveu um
aumento médio de cerca de 150,16% na expansao volumétrica, um aumento médio de
cerca de 34,94% na porosidade e uma reducdo media de cerca de 3,06MPa na resisténcia
mecéanica dos corpos ceramicos.

As anélises das superficies de respostas mostram que as regides que contém
valores maximos de expansdo volumétrica (variando de 180% a 220%) e porosidade
(variando de 60% a 70%) estdo situadas em temperaturas variando de 1165°C a 1180°C.
As regides de valores maximos de resisténcia a tragdo por compressdo diametral
(variando de 5 a 6MPa) estdo situadas em temperaturas abaixo de 1140°C,
aproximadamente.

A andlise de MEV confirma a elevada porosidade apresentada pelos corpos
ceramicos, que quando submetidos a temperaturas maiores que 1100°C, apresentam
maior nimero de poros justificado pela dissociacdo do carbeto de silicio.

Em geral, o estudo apresenta uma gama de informacdes que sdo de suma
importancia para o aproveitamento de RPP na producdo de corpos ceramicos altamente
porosos. As analises realizadas permitem uma visdo mais precisa e eficiente das variaveis
de processamento de modo a obter corpos ceramicos com propriedades requeridas para

usos pré-determinados.
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