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RESUMO

Foi estudada a viabilidade técnica da utilizacdo de residuos de granito como matéria prima na fabricacdo de
corpos de prova ceramicos, com adi¢des dos Produtos da Combustdo do Carvdo Mineral (PCC’s) como fase
reforco. Os materiais utilizados foram granito Asa Branca (RGAB) e os Produtos da Combustdo do Carvéo
mineral (PCC’s), nas concentracBes de 0%p, 5%p, 10%p, 15%p, 20%p, 25%p e 30%p de PCC’s. Para a
caracterizacdo das matérias primas e das amostras foram utilizadas as técnicas de: Difracdo de Raios-X,
Fluorescéncia de Raios-X, Microscopia Eletrénica de Varredura. Para a determinacdo das propriedades
mecanicas foram realizados os ensaios de Microdureza Vickers e Resisténcia a compressdo diametral. Foram
feitos ensaios de Microscopia éptica e EDS a fim de verificar entre as composi¢des quimicas da superficie e
do interior das amostras. Foi feito analise estatistica dos resultados (anélise de variancia — ANOVA), atraves
do teste de Tukey, que teve como objetivo comparar se as médias aritméticas obtidas nos testes mecanicos
eram estatisticamente significantes. Foi atribuido o ndmero 1, para os pares em que as médias eram
estatisticamente diferentes, e 0 nimero 0, para parem em que nao houve diferenga estatistica entre as médias.
Os resultados obtidos permitem concluir que o uso do rejeito do Granito Asa Branca com a adi¢do de PCC’s
para a fabricacdo de revestimento cerdmico é viavel.

Palavras-chaves: Carvao mineral, cinzas, ceramica.

ABSTRACT

The technical feasibility of the use of granite residues as raw material in the manufacture of ceramic test
specimens, with additions of the Coal Mineral Combustion (PCC's) products as a reforestation phase, was
studied. The materials used were White Wing granite (RGAB) and Coal Combustion Products (PCC), in
concentrations of 0% w / w, 5% w / w, 10% w / w, 15% w / P of PCCs. For a characterization of the raw
materials and the samples with the techniques of: X-Ray Diffraction, X-Ray Fluorescence, Scanning Electron
Microscopy. For a determination of the mechanical properties performed with tests of Vickers Microhardness
and Diametral Compression Resistance. Optical microscopy and EDS assays were performed to verify the
chemical composition of the surface and the interior of the samples. Statistical analysis of the results
(analysis of variance - ANOVA) was analyzed through the Tukey test, which had as objective as sections as
arithmetic means obtained in the mechanical testicles were statistically significant. We assigned the number
1, for the pairs in which as means are statistically different, and the number 0, to stop where is not the
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statistical difference between as means. The results obtained allow to conclude the use of the tailings of the
Asa Branca Granite with an addition of PCC to a ceramic coating manufacturing is feasible.

Keywords: Coal, ash, ceramics.

1. INTRODUCAO

O aproveitamento de residuos da extragdo do granito na produgdo de revestimentos ceramicos, além de
contribuir para a preservagdo do meio ambiente, garante mais uma fonte de matéria prima para a fabricagédo
desses produtos, ja que sua composicdo apresenta elementos e compostos utilizados na producdo de alguns
materiais ceramicos [1].

Devido ao crescimento industrial, que tem acarretado um aumento do consumo de energia, vem
crescendo de maneira vertiginosa a utilizagdo das termoelétricas a carvao, fonte de energia muito utilizada
em paises como India, China e Estados Unidos. O Balango Energético Nacional do ano de 2016, referente ao
ano de 2015, mostra que Brasil produziu 8,069 milhfes de toneladas de carvdo mineral e consumiu um total
de 17,014 milhdes de toneladas. Deste total 9,912 milhdes de toneladas foram utilizadas na geracdo de
energia elétrica produzindo um total de 3,389GW de energia elétrica.

Segundo SANTOS [2], durante a queima do carvdo mineral em usinas termelétricas, sio gerados, em
grande quantidade, varios tipos de residuos e produtos, chamados de Produtos da Combustdo do Carvdo
Mineral ou PCC’s, os quais sdo motivos de preocupacdo por conta da presenga de metais pesados e outros
elementos potencialmente nocivos, como o Enxofre. Atualmente, tais materiais tem sido alvo de muitos
estudos, por conterem cinzas cuja composicao quimica é similar a de alguns produtos cerdmicos.

Em face dessa situagdo é imprescindivel a realizagdo de pesquisas com o objetivo de estudar a
aplicabilidade desses produtos, contribuindo para a préatica do desenvolvimento sustentavel, além de permitir
a formulacéo de novos materiais.

O objetivo desse trabalho foi verificar os efeitos da adi¢cdo dos Produtos da Combustdo do Carvao
Mineral (PCC’s) as pecas ceramicas fabricadas com o Rejeito do Granito Asa Branca (RGAB).

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

2.1 Materiais

O rejeito do Granito Asa Branca e os produtos da combustdo do carvdo mineral foram selecionados para o
desenvolvimento desta pesquisa. Esses materiais apresentam alguma semelhanca em sua composicdo
guimica, e varios desses compostos possuem grande potencial de aplicabilidade como matérias-primas na
fabricacdo de pecas cerdmicas.

2.2 Procedimento

Apos a escolha dos materiais, estes passaram por um processo de secagem em estufa a 110 °C por 24 horas e
foram classificados por peneiramento a seco, a fim de obter-se uma granulometria inferior a 200 mesh (75
pm).

Antes da confeccdo dos corpos de prova se fez necessaria a analise quimica através da fluorescéncia
de Raios-X, a fim de verificar a composi¢do quimica das matérias - primas.

Para a realizacéo deste trabalho foram confeccionados corpos de prova prismaticos de dimensfes 116
X 25 x 30 mm. O produto da combustdo do carvdo mineral foi adicionado ao p6 de rejeito de granito em
diferentes concentracdes (0, 5, 10, 15, 20, 25 e 30 %p). Com o objetivo de melhorar as condic¢Ges de
processamento e consisténcia da massa, como também fornecer ao corpo a verde uma suficiente resisténcia
mecanica para 0 manuseio da peca, foi adicionada dgua na proporcéo de 5% em volume.

Em seguida, as massas ceramicas preparadas foram submetidas & compactagdo por compressao
uniaxial de 7 MPa, por acdo Unica do pistdo superior, apds a compactacdo, 0s corpos de provas foram
submetidos a secagem a 130 ° C por um periodo de 24 horas, a fim de eliminar a umidade residual. Para a
realizacdo dos ensaios de microdureza Vickers e compressdo diametral, foram confeccionados corpos de
prova de formato circular com diametro de d =18,90mm, utilizando a mesma carga de compressdo para
as pecas prismaticas. Os corpos de provas foram sinterizados em forno mufla elétrico Linn Elektro Therm a
uma temperatura de 1170°C durante 60 minutos com uma taxa de aquecimento de 5°C/min.
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Figura 1: Corpos de prova ceramicos.

A Tabela 1 mostra a nomenclatura adotada neste trabalho em relacdo a matéria — prima e os corpos de
prova ceramicos:

Tabela 1: Nomenclatura das matérias - primas e dos corpos de prova ceramicos.

NOMECLATURA DEFINICAO

RGAB Rejeito do Granito Asa Branca

PCC’s Produtos da Combustéo do Carvéo Mineral
CP-0 Corpo de prova Ceramico a 0%p de PCC’s
CP-5 Corpo de prova Ceramico a 5%p de PCC’s
CP-10 Corpo de prova Ceramico a 10%p de PCC’s
CP-15 Corpo de prova Ceramico a 15%p de PCC’s
CP-20 Corpo de prova Ceramico a 20%p de PCC’s
CP-25 Corpo de prova Ceramico a 25%p de PCC’s
CP-30 Corpo de prova Ceramico a 30%p de PCC’s

3. CARACTERIZAGAO QUIMICA E MICROESTRUTURAL

3.1 Difracéo de Raios X (DRX)

Para a determinacdo das fases presentes as amostras sinterizadas e os pds (PCC’s e RGAB) foram
caracterizados por difragdo de Raios X em um difratdmetro Philips X Pert X- ray Diffraction System com
tubo de cobre 0-20 com CuKa (A = 0,1542 nm) operando com voltagem de 40 KV e corrente 40 mA. Os
difratogramas foram obtidos varrendo uma faixa de 10° - 70°. Esse intervalo é recomendado por Cabral [3]
gue usou o rejeito do granito Rain Forest para a fabricacdo de revestimentos cerdmicos.

A analise de DRX permitiu a identificacdo de fases cristalinas presentes no material, que foi realizada
utilizando o programa X Pert High Score Plus.
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3.2 Fluorescéncia de Raios- X (FRX)

O rejeito da extracdo do granito Asa Branca, ja moido e devidamente peneirado até atingir uma
granulometria inferior a 200 mesh foi submetido a analise quimica, por fluorescéncia de Raios X (FRX), em
um equipamento Rigaku, modelo ZSX Mini Il .Os produtos da combustdo do carvdo mineral apds
peneiramento com a granulometria inferior a 200 mesh também foram submetidos a mesma analise.

3.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Raios - X por Dispersao de Energia (EDS)

Para a analise microestrutural as amostras foram recobertas com trés camadas de Carbono utilizando em
sistema de deposicdo a vacuo Bal-Tec. As amostras foram visualizadas no Microscépio Eletrénico de
Varredura Philips XL-30. A analise quimica dos corpos de provas ceramicos foi realizada por Espectroscopia
de energia dispersiva (EDS) utilizando o equipamento EDX modelo SWIFT 3000, acoplado ac MEV.

A microscopia permitiu obter dados sobre a morfologia do interior das amostras, com o intuito de
esclarecer os resultados obtidos na compressdo diametral. Foram utilizados aumentos de 1000x.

O EDS teve papel impar neste trabalho, pois através deste ensaio foi possivel verificar a diferenca
entre as composicBes quimicas da superficie e do interior das amostras, salientando a diferenga do teor do
Oxido de Ferro e feldspatos, entre as duas regides.

3.4 Microscopia 6tica

A analise por microscopia Optica teve como objetivo a caracterizagdo fisica das superficies e do interior dos
materiais investigados. Foi utilizado o equipamento de microscopia 6ptica AXIO IMAGER M2m ZEISS, em
seguida, foi regulado o feixe de luz sobre a superficie do material, bem como a resolucéo pretendida. Neste
trabalho as ampliages foram de 100x.

3.5 Caracterizagdo Mecénica

A metodologia adotada para os testes mecanicos é a mesma usada por alguns autores que fizeram uso para
cada teste um lote de 3 (trés) corpos de prova. Considerando a aplicacdo desejada (revestimentos cerdmicos)
foram realizados os ensaios mecanicos pertinentes: microdureza Vickers (dureza da superficie) — relaciona-se
com resisténcia ao desgaste-, e resisténcia a compressao diametral.

Nisso, é pertinente citar os trabalhos realizados por RAJAMANNAN [4] como norteadores da metodologia
desenvolvida.

3.6 Microdureza de Vickers

Para determinar a microdureza dos corpos de provas, optou-se pelo teste de microdureza Vickers. Para as
medidas dos ensaios foi utilizado um microdurémetro SHIMADZU HMV no Laboratério de Caracterizagdo
dos Materiais (LACAM) pertencente ao departamento de Engenharia Metalirgica de Materiais da
Universidade Federal do Ceara. Aplicou-se uma carga de endentagdo de 980,7 mN durante 10 segundos. A
equacdo para determinacdo da microdureza Vickers é dada a seguir:

H, =1,8544 di (1)

2
Vv

Foi determinada a microdureza na superficie de cada corpo de prova, em seguida foi determinada a
microdureza no interior da pega cerdmica. Para os ensaios de microdureza Vickers da superficie foram
confeccionados corpos de prova de formato circular (discos) com didmetro de d =18,90mm, conforme a
figura a seguir (Figura 2).
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Figura 2: Corpo de prova utilizado no ensaio. Figura 3: Parte interna do corpo de prova.

A microdureza da parte interna foi determinada fraturando os corpos de prova e a seguir embutindo e
polindo as amostras. A figura 3 mostra o dispositivo necessario para execucdo deste teste.

Esta metodologia teve como objetivo elucidar a diferenga entre as propriedades mecénicas da
superficie e do interior da peca ceramica, atribuida a presen¢a do éxido de aluminio (presente na mulita),
oxido de ferro, e feldspatos pressupostos localizados em maiores concentracdes na superficie: durante a
sinterizacdo, na fase liquida, os feldspatos foram impedidos de preencher os poros devido a presenca de 0,
nos mesmos, chamado efeito “bloating”, migrando para a superficie, por difusdo. Em decorréncia dos
resultados de EDS, foi indicada a necessidade de se realizar ensaios de microdureza na superficie e no
interior dos corpos de prova.

Por fim, a figura 4 é o fluxograma que resume as diversas etapas realizadas para a execugdo deste
trabalho.

Selecdo do material

DRX, el PCC RGAB DRX e
FRX e FRX
MEY

Peca a verde

(0,5, 10, 15, 20, 25 e 30%p

Sinterizagdo a 1170°C por 60min com
taxa de 5°C/mim

Corpo de prova DRX, MEV e EDS
ceramico

|

Caracterizacdo
Mecanica

ANOVA

Figura 4: Fluxograma da metodologia experimental adotada.
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3.7 Resisténcia a compressao diametral

Inicialmente, para a realizacdo deste teste foi feito o registro das medidas do didmetro d e da espessura L de
todas as pecas, e por ultimo, foram ensaiadas individualmente utilizando a técnica de compressao diametral.

Para realizacdo do ensaio, foram adotados os procedimentos de ensaio conforme norma NBR
7222:2010 (Argamassa e concreto - Determinagdo da resisténcia a tracdo por compressao diametral de corpos
de prova cilindricos). O equipamento com o qual se realizou o ensaio foi a maquina universal de ensaios
EMIC 100kN, Célula — Trd 28. Admitindo-se em todos os corpos de prova uma relagdo L/d
(espessura/diametro) entre 0,2 e 0,5, obedecendo a proporgao estabelecida por Stanley [5]. Em questdo de
padronizacdo, procurou-se deixar as pegas apés a sinterizagdo com uma relagdo L/d de aproximadamente 0,5,
ou seja, o valor da espessura da peca igual ao do raio.

O corpo de prova foi colocado em repouso no prato da maquina de compressdo ao longo de uma
geratriz. Apo6s acoplagem, a carga foi aplicada continuamente, sem choque, a uma velocidade de
Imm/minuto, até a ruptura da peca. O valor da carga maxima suportada pela peca até sua fratura foi coletado.

3.8 Andlise estatistica (ANOVA)

Os dados obtidos foram sujeitos a tratamento estatistico em duas etapas. A primeira foi a analise descritiva
dos resultados, com a construgdo de graficos que permitiram visualizar as principais tendéncias observadas e
a segunda foi a analise especifica de cada uma das variaveis, onde foi utilizado o teste ANOVA (Analise de
Variancia de fator nico), esta Ultima foi aplicada somente para os testes mecanicos.

O teste de ANOVA, através do teste de Tukey, teve como objetivo comparar se as médias aritméticas
obtidas nos testes mecénicos eram estatisticamente significantes.
4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Fluorescéncia de Raios —x
O tabela 2 apresenta o resultado da analise quimica por fluorescéncia de raios - x (FRX) dos residuos do

granito Asa Branca, em percentual méssico, na forma de elementos.

Tabela 2: Resultado da analise quimica por FRX dos residuos do granito Asa Branca.

COMPONENTE MASSA (%)
Si 72,0
Al 13,2
Na 7,9
K 4,9
Outros Elementos 2,0

Verifica-se que o residuo do granito Asa Branca (RGAB) é essencialmente constituido por Si, Al, K,
Na e outros elementos. Cabral [3] afirma que teores de s6dio e potassio garantem um ponto de fusdo em
temperaturas mais baixas. Esta particularidade é bastante relevante, considerando que, quanto menor for a
temperatura de processamento ceramico, menor sera 0 consumo de energia, 0 que do ponto de vista
energético é bastante vantajoso.

Os feldspatos (materiais fundentes) presentes no residuo do granito Asa Branca sdo componentes que
promovem a formacdo de uma fase liquida (fase vitrea) durante a sinterizacdo, auxiliando na diminuicao da
porosidade entre as particulas, aumentando a densidade relativa do material.
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Outro componente importante do RGAB é o Si, esse constituinte tem como funcdo reduzir a
plasticidade das massas cerdmicas, aumenta a permeabilidade e aumenta o ponto de fuséo [3].

A tabela a seguir apresenta o resultado da analise quimica por fluorescéncia de Raios X (FRX) dos PCC’s.

Tabela 3: Composi¢ao quimica dos PCC’s.

COMPONENTE MASSA (%)
Si 59,17
Al 13,17
Fe 10,34
K 6,11
Ca 4,97
COMPONENTE MASSA (%)
Ti 2,91
S 0,84
Outros elementos 2,09

Apos o ensaio de fluorescéncia de Raios-X, verificou-se que os principais componentes dos produtos
da combustdo do carvio mineral s&o: silicio (59,17%), aluminio (13,17%), ferro (10,74%), potassio (6,11%)
calcio (4,97%), titanio (2,91%) e enxofre (0,84%). Logo, observa-se, uma grande quantidade de matérias-
primas (Si, Ca e Al) adequadas a fabricacdo de pecas ceramicas.

4.2 Difragé@o de Raios-X

Neste item sdo apresentados os difratogramas e as fases cristalinas (informando o codigo de referéncia de
cada fase) dos PCC’s e RGAB, bem como os resultados mais relevantes encontrados neste trabalho.

Como o objetivo do trabalho é a fabricacdo de revestimentos cerdmicos a partir de residuos
industriais, nota - se que as matérias — prima possuem elementos quimicos semelhantes aos dos
revestimentos encontrados na literatura [3].

Os resultados de DRX para os PCC’s séo apresentados no difratograma da figura 4. A anélise por
difracdo de raios-X revelou um padrdo de difracdo de quartzo (SiO,), mulita (Al,SiOg), gesso (CaS0,4.2H,0)
e hematita(Fe,0O5).
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Figura 5: Difratograma dos Produtos da combustéo do carvdo mineral (PCC’s).

Observa-se, em aproximadamente 20 = 31,12° a presenga de uma sobreposi¢do de picos de difracdo
correspondente as fases (SiO,) [101] e (AlSiOg)[210]. O difratograma ainda apresenta picos de
(CaS0,.2H,0) e (Fe,03). As estruturas cristalinas do quartzo e da mulita sdo hexagonal e ortorrdmbica,
respectivamente.

RAJAMANNAN et al. [4] afirmam que o 6xido de ferro é responsavel pelo aspecto brilhoso do corpo
ceramico.

Outras fases identificadas no difratograma foram o gesso e a hematita. A maior intensidade do pico de
hematita (Fe,O3)[104] é encontrada em aproximadamente 20 = 39,1°.

Na figura 5 esté apresentada a curva padrdo de difracdo de raios - X da matriz cerdmica utilizada neste
trabalho.

1000 s 1-Quartzo(Si0,) - 01-083-2485
2- Albita (NaAISi;O) - 01-074-0603
300 4
_ 3 Microciina (KAISI O ) - 01-076-0918
B
(1)
o
B 600+
[
g =
=
$ ol
(=]
©
= 2
o
O .
200 5
2 1
VJJuL
N ... il b
10 20 30 40
268(graus)

Figura 6: Difratograma do rejeito do granito Asa Branca (RGAB).
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O resultado da analise mostra que o granito Asa Branca é composto basicamente por trés fases
principais: quartzo (SiO,), albita(NaAlSi;Og) e microclinio (KAISi;Og). As fases cristalinas presentes nas
massas ceramicas sdo de grande importancia na fabricacdo de revestimentos ceramicos, pois exercem fungdes
ao longo de todo o processamento ceramico, influenciando diretamente as caracteristicas finais dos produtos.

Em aproximadamente 20 = 31,39° observa — se uma sobreposi¢do de picos correspondente as fases
NaAlSi;0g[002] e SiO,[011]. Pode — se observar que, para 28 = 32,72° ocorre uma grande intensidade de
pico relativo a fase NaAlSi;Og [040].

A albita e o microclinio sdo feldspatos, sendo, portanto, os componentes formadores de fase vitrea
em corpos ceramicos e esmaltes.

Outro fator importante diz respeito a presenca do feldspato do tipo sédico (Albita). A fase vitrea se
apresenta a temperaturas mais baixas em corpos com proporc¢des de sédio maiores que potassio, fazendo com

gue o material seja mais fundente. Este ponto é importante para uma andlise em massas ceramicas
direcionadas a fabricagdo de produtos com valores menores de absorcao de agua.

A figura 06 apresenta os difratogramas das pec¢as ceramicas apos a sinterizagdo (CP-0, CP-10, CP-
20 e CP-30).
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Figura 7: a) Difratograma CP-0 b) Difratograma CP- 10 c) Difratograma CP-20 d) Difratograma CP-30.
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O difratograma para CP-0 mostra 0 aumento dos picos de quartzo, que atua como fase inerte Cabral
[3] e uma reducéo total do pico da microclina. Aproximadamente em 26 = 26,57° ocorre sobreposi¢do de
picos das fases SiO,[101] e NaAlISi;Og [ 2 21]. As estruturas cristalinas do quartzo e da albita sdo hexagonal
e anortita, respectivamente.

O resultado do difratograma para o CP-10 mostra uma reducdo total da fase albita em relagdo ao po
do rejeito do granito Asa Branca (RGAB), indicando que a estrutura cristalina esta se modificando para a
formacdo da fase vitrea, e 0 aparecimento de uma nova fase, mulita, presente nos PCC’s.

No difratograma do CP-20 aproximadamente em 26 = 26,57° ocorre uma grande intensidade de
pico referente a fase SiO,[011]. As fases de quartzo e mulita apresentaram as estruturas cristalinas, hexagonal
e ortorrdmbica, respectivamente.

Por fim, o difratograma para pegas ceramicas com 30%p de PCC’s mostra a redugdo gradual do pico
de SiO, em relagdo ao corpo de prova ceramico 20%p. Além disso, o grafico mostra o desaparecimento das
fases albita e microclina. Como dito anteriormente, estas fases sdo feldspatos e atuam como fases fundentes.

4.3 Microscopia de Eletronica de Varredura (MEV)

Os estudos de caracterizacdo pela técnica de Microscopia eletrdnica de varredura, realizados nas superficies
de fratura das amostras cerdmicas sinterizadas, evidenciaram, para os diferentes corpos de prova, um aspecto
vitrificado. Foi observada uma diferenca significativa no aspecto superficial das amostras estudadas,
evidenciando-se um aumento do volume dos poros com o teor de PCC incorporado & massa. Esse aumento é
bastante pronunciado para as amostras com 30% de PCC’s, o que pode explicar a queda nas propriedades
mecénicas das mesmas. Para a captura das imagens foi utilizada uma amplia¢do de 500x, conforme figura 7.

RAJAMANNAN [3] afirma que o aumento do volume dos poros é ocasionado devido a reacdo de
redugdo do Fe,O; (a elevadas temperaturas), com a produgdo de oxigénio, que é a fase gasosa geradora de
bolhas, originando grandes poros no corpo sinterizado.
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Figura 8: Microscopia Eletronica de Varredura dos corpos de prova cerdmicos.

4.4 Microdureza Vickers e Raios-X por dispersédo de energia (EDS)

A Figura 4 é uma representacgao gréfica da variacdo da microdureza Vickers com a adi¢do de PCC’s.

Pode-se afirmar que com o aumento da concentracdo de PCC’s houve um aumento microdureza, até
um valor méximo de 786 HV para uma adi¢do de 20%p de PCC’s. A tabela 4 mostra a média e o desvio
padréo dos resultados da microdureza Vickers dos corpos de prova ceramicos.
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Figura 9: Microdureza Vickers.

Tabela 4: Média e o desvio padrdo dos resultados da microdureza Vickers das amostras ceramicas.

CONCENTRAGAO DE PCC’s MEDIA (HV) sSD
0 649,6 8,7
5 655,6 8,0
10 679,6 4,1
15 755,0 6,0
20 786,0 11,2
25 617,0 23,6
30 541,0 26,5

A tabela 5 mostra o teste de Tukey para os pares, valor 0 para a coluna sig afirma que ndo houve
diferenca significativa entre as médias, e valor 1 a diferenga é significativa.

Pode-se afirmar que ndo houve diferenca significativa entre as médias nos seguintes pares (5-0, 10-0,
10-5, 20-5, 20-10 e 20-15). Isso implica que pegas ceramicas com estes pares de concentragdes produzem a
mesma microdureza Vickers, e que 0s outros niveis testados de concentragcBes produzem microdureza
Vickers diferentes, assim, é possivel concluir com 95% de confianga, que os outros pares de concentragdes
apresentam microdureza Vickers diferentes.

O aumento da microdureza com a concentracdo de PCC’s na matriz cerdmica pode ser devido a
presenca da mulita nos PCC’s, pois este composto apresenta caracteristicas tais como: elevada resisténcia
mecanica, baixos valores de absorcéo de dgua e elevada dureza superficial, em consonancia com SAINZ et
al.[6].
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Tabela 5: Teste de Tukey para o teste de microdureza Vickers.

COMPARACAO | SIG COMPARACAO | SIG COMPARACAO | SIG
5-0 0 20-5 0 25-20
10-0 0 20-10 0 30-0
10-5 0 20-15 0 30-5
15-0 1 25-0 1 30-10
15-5 1 25-5 1 30-15
COMPARAGAO | SIG COMPARAGAO | SIG COMPARAGAO | SIG
15-10 1 25-10 1 30-20
20-0 1 25-15 1 30-25

Sabe-se que cerdmicas contendo alumina (6xido de aluminio) apresentam alta dureza e resisténcia ao
desgaste, embora tenham moderada resisténcia a flexdo e tenacidade, conforme afirma TEIXEIRA [7].

Além disso, RAJAMANNAN [4] complementa que o 6xido de ferro provavelmente contribuiu para o
aumento da microdureza, pois este influenciou o processo de sinterizagdo, além de contribuir para a formagao
da mulita.

Finalmente, a melhor vitrificacdo na superficie das amostras pode ser atribuida as presengas de sodio e
potéssio, ja que esses elementos fundentes estdo em maior concentracdo na superficie que no interior das
amostras. Com o aumento do volume de poros internos devido ao aprisionamento de gases (O, proveniente
do Fe,03)[3] como pode ser comprovado no MEV, parte da fase liquida formada pela fusdo dos compostos
feldspéticos (fundentes), impedida de preencher esses poros, migrou para a superficie por um processo
difusivo, tornando-a mais rica em sodio e potassio.

A tabela 04 a seguir mostra detalhadamente os valores obtidos para a microdureza Vickers no interior
e na superficie dos corpos de prova, assim como faz referéncia aos valores do 6xido de aluminio (presente na
Mulita) e do éxido de ferro obtidos no EDS, tanto na superficie como no interior das pecas.

Tabela 6: Valor da microdureza Vickers x composigao quimica.

VALOR DE TEOR DE OXIDO DE TEOR DE OXIDO
CORPO DE PROVA | REGIAO DE ANALISE | MICRODUREZA (HV) ALUMINIO (%) DE FERRO(%)
cP-0 Superficie 647,77 10,16 _
Interna 649,66 10,06
Superfici 679,60 16,30 0.780
} uperticie s )
CP-10 0,316
Interna 574,30 9,14
Superfici 786,00 18,05 0.580
uperticie y )
CP-20 1190
Interna 698,00 16,13
Superfici 541,00 17,71 1644
} uperticie y )
CP-30 1,640
Interna 553,00 18,22

Nota-se que para os corpos de prova CP-0 ndo houve diferenca entre as duas regifes, assim como,
para o corpo de prova CP-30, onde os teores de 6xido de aluminio e 0xido de ferro sdo muitos préximos.

Como os resultados comprovam a microdureza Vickers esta associada ao teor de 6xido de aluminio
(presente na mulita) e 6xido de ferro como mostraram os resultados dos testes de EDS e microdureza nas
areas da superficie e do interior das amostras ceramicas. Com o aumento da concentragdo de PCC’s em



o) B
K PINHEIRO, H. S.; NOGUEIRA, R. E. F. Q; XAVIER, L. C. P; LOBO, C. J. S. revista Matéria, v.24, n.1, 2019.

relacdo a matriz cerdmica, houve um aumento do teor de dxido de aluminio e 6xido de ferro nas
amostras. Com isso, a microdureza Vickers cresce até um valor limite (20 %p de PCC’s).

A Figura 8 a seguir mostra a tendéncia da microdureza Vickers da superficie e da parte interna das
pecas ceramicas.
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Figura 10: Microdureza Vickers (superficie x interna).

Estes resultados podem ser comprovados pela microscopia 6ptica, que mostra a superficie mais
vitrificada do que a parte interna. Verifica-se, para o corpo de prova com 30%p um excesso de vitrificacéo,
acompanhada por elevada retracéo linear de queima (RLQ).

Para os corpos de prova sem adicdo de cinzas (0%p) a vitrificagdo da superficie é devido a maior
presenca de feldspatos, na superficie 10,3%p que no interior (6,0%p).

Figura 12: Microscopia 6ptica interface superficie x interna: (a) CP-20, (b) CP-30.



o) B
G PINHEIRO, H. S.; NOGUEIRA, R. E. F. Q; XAVIER, L. C. P; LOBO, C. J. S. revista Matéria, v.24, n.1, 2019.

Para os corpos de prova com adi¢do dos produtos da combustdo do carvdo, verifica-se a existéncia de
uma camada externa ou “capa”, evidenciada pela microscopia Optica. Essa camada diferenciada se deve,
muito provavelmente, a presenca em maior concentracdo dos feldspatos, que vitrificaram a superficie,
acarretando uma absorcdo de agua igual a zero. Por sua vez, com adicdo de PCC’s, a formacdo de mulita, em
maior concentracdo na superficie foi a principal responsavel pelo aumento da microdureza.

Em outros trabalhos, como os realizados por FREIRES [8], foram testados a microdureza de corpos
ceramicos a partir do residuo do granito Rain Forest e caulim e se obteve um maximo valor de 595,88 HV,
menor do que os valores encontrados neste trabalho.

Outro ponto importante a ser destacado é que os valores de durezas encontrados para estas pecas sao
superiores aos medidos para um porcelanato comercial (556 HV).

Logo, pode se concluir que o rejeito do granito Asa Branca (RGAB) com a adigdo de PCC’s para a
fabricacdo de revestimento ceramico é bastante viavel, pois a presenca de PCC’s melhora a dureza do
material, aumentando a durabilidade do produto cerdmico. Esses produtos contribuiram de forma negativa
quando adicionados em concentragdes maiores que 20%p.

Além disso, para valores acima de 20%p houve uma saturacdo dos PCC’s, contribuindo de forma
negativa, uma vez que resulta em excesso de vitrificagéo.

4.5 Resisténcia a compressédo diametral

O grafico a seguir (Figura 8) mostra 0 comportamento da resisténcia a compressdo diametral dos compdsitos
ceramicos reforcados com PCC’s:

Resistendia a conrpressao (MPa)
-
1 1 1 1
.
\
HH
-
-
/
/
/

Figura 13: Resisténcia & compressdo diametral.

Pode-se afirmar que com o aumento da concentracdo de PCC’s houve um aumento da resisténcia
mecanica, até que o limite seja atingido (cerca de 20%). A tabela 5 mostra a média e o desvio padrdo dos
resultados da resisténcia a compressdo diametral das sete diferentes composicdes ceramicas.
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Tabela 7: Média e o desvio padrdo dos resultados da resisténcia a compressao diametral das diferentes composigdes
ceramicas.

CONCE';ZE{:QAO PE | mEDIAMMPA) | sD
0 12,45 2,46
5 16,18 0,70
10 15,26 3,46
15 19,77 1,58
CONCE';;Z{*SQAO PE | mEDIAMPA) | sD
20 23,32 531
25 16,78 1,82
30 14,20 5,73

A tabela 6 mostra o teste de Tukey pxara 0s pares, onde o valor 0 para a coluna sig afirma que ndo
houve diferenca significativa entre as médias, e valor 1 a diferenca é significativa.

Tabela 8: Teste de Tukey para o teste de resisténcia a compressdo diametral.

Comparacao Sig Comparacao Sig Comparacéo Sig
5-0 0 20-5 0 25-20 0
10-0 0 20-10 0 30-0 0
10-5 0 20-15 0 30-5 0
15-0 0 25-0 0 30-10 0
15-5 0 25-5 0 30-15 0
15-10 0 25-10 0 30-20 0
20-0 1 25-15 0 30-25 0

A tabela 6 mostrou que ndo houve diferenca significativa entre os pares, com excecdo do par 20 — 0.
Isso implica que pecas ceramicas com estes pares de concentragdes produzem a mesma resisténcia a
compressdo diametral.

Existem dois fatores importantes a serem observados, onde o primeiro diz respeito ao aumento do
volume dos poros, que ocorreu com aumento da concentracdo de PCC’s em relagdo & matriz. Enquanto o
outro fator diz respeito a quantidade de mulita presente no composto cerdmico, que também aumentou com a
concentragdo de PCC’s em relagdo a matriz.

Esses fatores acontecem simultaneamente. O aumento do volume dos poros contribui de maneira
negativa para as propriedades mecanicas, enquanto que o aumento da quantidade de mulita tem efeito
benéfico sobre a resisténcia mecanica. Como estes dois fatores ocorrem de maneira simultanea, ndo houve de
maneira geral, alteracdo na resisténcia a compressdo diametral. Cabe ressaltar que a maior concentracdo de
mulita ocorre proximo a superficie, enquanto que os poros, majoritariamente fechados, sdo internos.

Vale ressaltar ainda, que os trabalhos encontrados na literatura ndo mencionam a realiza¢do de anélise
estatistica dos resultados dos ensaios de resisténcia a compressao diametral de pegas ceramicas com adicdo
de PCC’s.
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5. CONCLUSAO

Com o aumento da concentracdo de PCC’s em relacdo a matriz, houve um aumento da microdureza, até um
valor maximo de 786 HV para uma adi¢éo de 20%p de PCC’s.

A melhor vitrificacdo na superficie das amostras foi atribuida as presencas de sédio e potassio, ja que
esses elementos fundentes estdo em maior concentracdo na superficie que no interior das amostras. Com o
aumento do volume de poros internos devido ao aprisionamento de gases (O, proveniente do Fe,0O3), parte da
fase liquida formada pela fusdo dos compostos feldspaticos (fundentes), impedida de preencher esses poros,
migrou para a superficie, tornando-a mais rica em sddio e potéassio.

A analise estatistica (ANOVA) dos resultados dos ensaios mecanicos (microdureza e resisténcia a
compressdo diametral) permitiu verificar a verdadeira influéncia da adicdo dos diferentes teores de PCC’s.

O teste de Tukey demonstrou que ndo houve diferenca significativa entre as médias dos resultados de
microdureza nos seguintes pares (5-0, 10-0, 10-5, 20-5, 20-10 e 20-15). Isso implicou que pecas ceramicas
com estes pares de concentragdes produziram a mesma microdureza Vickers, e que 0s outros niveis testados
de concentragdes produziram microdureza Vickers diferentes, ou seja, é possivel concluir com 95% de
confianca, que os outros pares de concentracdes apresentaram microdureza Vickers diferentes.

O teste de Tukey demonstrou que ndo houve diferenca significativa para o teste de resisténcia a
compressdo diametral. Dois fatores importantes foram observados: o primeiro diz a respeito ao aumento do
volume dos poros, que ocorreu com aumento da concentragdo de PCC’s em relagdo & matriz, enquanto que o
segundo diz respeito a quantidade de mulita presente no composto ceramico, que também aumentou com a
concentragdo de PCC’s em relacdo a matriz.

Esses fatores foram produzidos simultaneamente, logo, pode-se concluir que o aumento do volume
dos poros contribuiu de maneira negativa para as propriedades mecanicas, enquanto que 0 aumento da
guantidade de mulita teve efeito benéfico sobre a resisténcia mecanica. Como estes dois fatores ocorrem de
maneira simultanea, ndo houve de maneira geral, alteracdo na resisténcia & compresséo diametral.
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