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Resumo

RESUMO

Este trabalho tem como objetivo a formulacdo do silicato de célcio a
partir dos residuos de casca de ovo e chamote, para preparacdo de materiais
ceramicos para isolagdo térmica de baixa temperatura. As matérias-primas
utilizadas foram: chamote e a casca de ovo, proveniente da regido de Campos
dos Goytacazes-RJ. O chamote e a casca de ovo foram utilizados como fontes
de silica e cal, respectivamente, na razdo molar 1:1. Foram feitas duas
misturas distintas, uma de chamote e casca de ovo sem calcinar e outra de
chamote com casca de ovo calcinada, obedecendo a mesma razdo molar
descrita. O material obtido a partir das duas misturas foram sinterizados em
cinco temperaturas diferentes, variando de 1000°C a 1200°C, com um intervalo
de 50°C pra cada sinterizacdo. As matérias primas foram inicialmente
submetidas a ensaios de caracterizacdo mineraldgica, quimica, fisica e
morfologica. A caracterizagdo quimica e mineralégica foi realizada por meio da
utilizacdo das técnicas de fluorescéncia de raios-X (FRX), difracdo de raios X
(DRX) e andlise térmica (ATD/TG/DTG). A caracterizagcdo morfolégica foi
realizada por microscopia eletronica de varredura (MEV). A microestrutura das
ceramicas foi avaliada por microscopia 6tica (MO). Os corpos ceramicos foram
confeccionados por prensagem uniaxial numa prensa hidraulica a 4,1 MPa e
com teor de umidade de 15 %, e em seguida passaram por um processo de
cura por imersdao em agua de 5 minutos, durante uma semana. Os corpos
ceramicos curados foram submetidos a ensaios tecnoldgicos, tais como: massa
especifica aparente, absorcdo de agua, succao de agua, resisténcia de tracao
por compressao diametral, porosidade aparente, difusividade, condutividade
térmica, efusividade, MEV e DRX.

Os resultados indicaram que foi possivel sintetizar o material de silicato
de calcio a partir das matérias-primas utilizadas, sendo que a mistura do
chamote com o pé da casca de ovo sem calcinar foram melhores, no geral,
apresentando melhor porosidade aparente, absorcdo de agua, densidade

aparente, succao e resisténcia a flexao.

Palavras-chaves: Chamote, casca de ovo, silicato de célcio, isolante térmico.
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Abstract

ABSTRACT

This work aims at the formulation of calcium silicate from waste eggshell and
grog for the preparation of ceramic materials for thermal insulation in cold
temperatures. The raw materials used were: grog and eggshell, from the region
of Goytacazes - RJ. The grog and the eggshell were used as sources of silica
and lime, respectively, in the molar ratio 1:1. Two different mixtures , one of
grog and eggshell without calcining and one of grog with egg shell calcined ,
obeying the same molar ratio described were made . The material obtained
from the two mixtures were sintered at five different temperatures ranging from
1000 ° C to 1200 ° C, with a range from 50 ° C to each sintering . The raw
materials were initially tested for mineralogical, chemical , physical and
morphological . The chemical and mineralogical characterization was performed
by using the techniques of X-ray fluorescence (XRF ) , X-ray diffraction (XRD)
and thermal analysis ( DTA / TGA / DTG) . Morphological characterization was
performed by scanning (SEM) electron microscopy. The microstructure of the
ceramics was studied by optical microscopy (OM) . The ceramic samples were
prepared by uniaxial pressing in a hydraulic to 4.1 MPa and with a moisture
content of 15 % press, and then went through a process of healing by
immersion in water for 5 minutes, for a week. The cured ceramic bodies
underwent testing technology , such as bulk density , water absorption , water
suction , tensile strength by diametral compression , porosity , diffusivity ,
thermal conductivity , effusivity , SEM and XRD .

The results indicated that it was possible to synthesize the material of calcium
silicate from the raw materials used , and the mixture of grog with the dust of
the eggshell without calcining were best overall, showing better apparent

porosity , water absorption , apparent density , suction and flexural strength.

Keywords : Brick powder , eggshell, calcium silicate thermal insulator



Introducgéo 1

Capitulo 1- Introducao

1.1- Aspectos Gerais

A crescente necessidade de preservacdo ambiental, tendéncia de
escassez dos recursos naturais e a utilizacdo de novos produtos ceramicos
dotados de propriedades funcionais cada vez melhores, tem de maneira
especial estimulado a pesquisa em dire¢do a aplicacdo de materiais de baixo
custo (Casagrande et al., 2008). Sendo assim, 0 setor de ceramica se revela
como uma alternativa na busca da valorizacdo e aproveitamento de grande
quantidade de materiais descartados, de diversos tipos e origens, quando
comparado aos métodos tradicionais.

As principais razbes que tornam o setor ceramico atrativo para a
valorizacdo e aproveitamento de residuos sélidos sdo (Dondi et. al.,1997;
Menezes et. al., 2002):

° Disponibilidade da industria ceramica, particularmente o setor
voltado para materiais para construcdo civil, devido a utilizacdo de
grandes quantidades de matérias-primas naturais;

Possibilita menor consumo de matérias-primas naturais;
N&o causa grandes modifica¢cées no processo produtivo;

Larga variabilidade da composi¢cao quimica e mineraldgica; e

Possibilidade de inertizacdo do residuo poluente na matriz

ceramica.
A industria de ceramica vermelha no Brasil tem grande importancia no
cenario da construcdo civil devido a expressiva producao nacional de blocos
ceramicos, telhas, manilhas e elementos vazados (Gouveia, 2008). O municipio
de Campos dos Goytacazes localizado na regiao norte do Estado do Rio de
Janeiro detém grandes reservas de argilas vermelhas predominantemente
cauliniticas (Souza et al.,, 2002). Na producdo de produtos de ceramica
vermelha ocorre a formagdo de um subproduto proveniente de rejeitos de
material ceramico originado na etapa de queima, que pode eventualmente

retornar ao processo, apos trituracdo, gerando um residuo conhecido como
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chamote (Vieira et al., 2004). Este material de residuo sdlido é rico em SiO, em
forma de p6 fino ou granulado.

O ovo galinaceo é um produto de baixo custo e largamente consumido
pela maioria da populacdo brasileira. A industrializacdo deste produto gera
vantagens econdmicas, porém produz no Brasil cerca 172.000 toneladas de
residuo em forma de casca por ano (Freire et al., 2008). Atualmente existe uma
enorme dificuldade no descarte final deste residuo, onde geralmente € jogado
em aterros. Este tipo de disposicdo resulta em altos custos para as empresas,
além de causar problemas ambientais e de saude publica. O residuo de casca
de ovo € composto principalmente de carbonato de célcio (CaCO3), sendo uma
importante fonte de CaO (Freire et al.,2008).

Os materiais de silicato de célcio sdo compostos do sistema CaO-SiO,,
cujas aplicacdes mais importantes sdo como materiais ceramicos diversos tais
como bioceramicas, porcelanas dielétricas, vidro bioativo e como material de
reforco (Felipe-Sesé et al., 2011). Ressalta-se que os silicatos de calcio séo
também empregados como materiais ceramicos para isolacédo térmica de baixa
temperatura (Felipe-Sesé, 2011), podendo entdo ser utilizado na fabricacdo de
fornos e secadores (com temperaturas até 650 °C); telhas e tubo para sistemas
de refrigeracdo de ar (Al- Tayyib et al., 2009) .

O presente trabalho de dissertacdo de mestrado se propde a estudar a
viabilidade do desenvolvimento do silicato de calcio para aplicacdo como
material cerdmico para isolacdo térmica de baixa temperatura utilizando
residuos sdélidos, particularmente o residuo de casca de ovo como fonte de

céalcio e residuo de chamote como fonte de silica.
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1.2 — Objetivos

O objetivo principal deste trabalho de dissertacdo de mestrado € avaliar
a possibilidade de reaproveitamento de residuo de casca de ovo e residuo de
chamote na producédo de material de silicato de célcio para isolacdo térmica.
Neste trabalho serédo utilizados residuo de casca de ovo e residuo de chamote

gerados no setor produtivo da regido de Campos dos Goytacazes-RJ.

Os obijetivos especificos deste trabalho séo:

[ Caracterizac¢des fisica, quimica e mineraldgica das matérias-primas
utilizadas.

Preparacao do material de silicato de calcio.

[ Preparacao e cura dos corpos ceramicos produzidos com o material
de silicato de célcio, a fim de se produzir um material ceramico para
isolacdo térmica em baixa temperatura.

[ Caracterizacao fisica, mecanica, térmica, microestrutural e de fases

do material de isolacdo térmica produzido.
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1.3 = Justificativas

Neste trabalho de Mestrado, sera dada énfase a formulacéo do silicato
de célcio, para a preparacdo de materiais ceramicos para isolacdo térmica de
baixa temperatura.

A regido de Campos dos Goytacazes, norte do Estado do Rio de Janeiro,
destaca-se pela sua grande producdo de residuos solidos, dentre eles
encontram-se os residuos de chamote e o da casca de ovo, que todo ano
geram toneladas de rejeitos. A disposi¢cédo destes resulta em altos custos para
as empresas, devido aos danos causados ao meio ambiente. Uma maneira de
contribuir para o destino final destes residuos sera o reaproveitamento deles
para a obtencédo do silicato de calcio, que é um material ideal para aplicacdes
em tubulacbes e equipamentos, em altas ou baixas temperaturas, por sua
leveza, boa resisténcia mecanica, excelente desempenho térmico,
insolubilidade, alta resisténcia estrutural, etc. Sendo assim, a utilizacdo destes
residuos trata estes poluentes como matérias-primas alternativas para
aplicagdes com maior valor agregado visando a sua transformacdo em bens
Uteis para a sociedade e a protecdo do meio ambiente, sendo uma iniciativa

importante e necessaria.
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Capitulo 2- Revisao Bibliografica

2.1- Materiais ceramicos

A maioria dos materiais ceramicos consiste em compostos que sao
formados entre elementos metalicos e ndo metélicos, para os quais as ligacdes
interatbmicas, séo totalmente i6nicas ou predominantes idnicas com alguma
natureza covalente. O termo ceramica vem da palavra grega “keramicos”, que
significa matéria-prima queimada, indicando que as propriedades desses
materiais sdo normalmente atingidas através de um processamento térmico ou
ignicao (Calister, 2002).

Segundo a associacao brasileira de ceramica (ABC), “material ceramico
€ todo o material inorganico, ndo metalico, obtido geralmente apds tratamento
térmico em temperaturas elevadas”.

Para a Associacdo americana de ceramica, ceramica sao materiais
inorganicos, materiais ndo metdlicos. Eles sao tipicamente de natureza
cristalina (ttm uma estrutura ordenada) e sdo compostos formados entre os
elementos metalicos e ndo metéalicos tais como: o 6xido aluminio (alumina,
Al,O3), 6xido de célcio (CaO) e nitreto de silicio (Siz Ng).

Materiais ceramicos, em geral, apresentam elevada resisténcia ao calor,
consideravel resisténcia a oxidacao e ao ataque quimico, elevada resisténcia a
deformacédo plastica e requerem resisténcia a esforcos mecanicos, além de
normalmente serem bons isolantes térmicos e elétricos. Estes materiais
possuem, em geral, baixa resisténcia ao impacto, e grande variacdo da
resisténcia a fratura (Silva, 2000).

Segundo Padilha (1997) materiais ceramicos € normalmente
combinacdes de metais com elementos ndo metalicos. Os principais tipos sao:
oxido, nitretos e carbonetos. A esse grupo de materiais também pertencem as
argilo minerais, o cimento e o0s vidros. Podem apresentar ligacdes
predominantemente ibnicas ou covalentes. Podem atuar como isolantes
térmicos e elétricos. SAo mais resistentes a elevadas temperaturas e a
ambientes corrosivos que 0s metais e polimeros. Eles sdo mais duros, porém

mais frageis.
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As primeiras ceramicas de que se tem noticia sdo da pré-histéria: vasos
de barro, sem asa, que tinham cor de argila natural ou eram escurecidas por
oxidos de ferro. A ceradmica para a construcdo e a ceramica artistica com
caracteristicas industriais s6 surgiram na Antiguidade em grandes centros
comerciais (ANFACER).

No Brasil, a ceramica tem seus primérdios na Ilha de Marajo. A ceramica
marajoara aponta a avancgada cultura indigena que floresceu na ilha. Estudos
arqueoldgicos, contudo, indicam a presenca de uma ceramica mais simples,
que indica ter sido criada na regido amazoénica por volta de cinco mil anos
atrés. A ceramica marajoara era altamente elaborada e de uma especializacéo
artesanal que compreendia varias técnicas: raspagem, incisdo, excisdo e
pintura. A modelagem é tipicamente antropomorfa, embora haja exemplares de
cobras e lagartos em relevo. De outros objetos de ceramica, destacavam-se
bancos, estatuetas, rodelas de fuso, tangas, colheres, adornos auriculares e
labiais, apitos e vasos miniatura. Mesmo desconhecendo o torno e operando
com instrumentos rudimentares, os indigenas criaram uma ceramica de valor,
gue da a impressao de superacdo dos estagios primitivos da ldade da Pedra e
do Bronze (ANFACER).

Atualmente com a abundancia de matérias-primas naturais, fontes
alternativas de energia e disponibilidade de tecnologias praticas embutidas nos
equipamentos industriais, fizeram que as industrias ceramicas brasileiras
evoluissem rapidamente e muitos tipos de produtos dos diversos segmentos
ceramicos atingissem nivel de qualidade mundial com apreciavel quantidade
exportada (ABC).

2.1.1- Setor Ceramico

As industrias brasileiras evoluiram rapidamente e varios produtos dos
mais diversos segmentos ceramicos atingiram um elevado nivel de exportacdo
e de gqualidade mundial, devido a abundancia de matérias-primas naturais,
fontes alternativas de energia e disponibilidade de tecnologias praticas
embutidas nos equipamentos industriais. As regides sul e sudeste, em razao da
maior densidade demografica, maior atividade industrial e agropecuaria, melhor
infraestrutura, melhor distribuicdo de renda, associado ainda as facilidades de

matérias-primas, energia, centros de pesquisa, universidades e escolas
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técnicas, foram as que mais se desenvolveram no setor ceramico. Portanto,
sdo nelas onde se tem uma grande concentracdo de industrias de todos os
segmentos ceramicos. Outra regido do pais que tem apresentado certo grau de
desenvolvimento € o Nordeste, onde tem aumentado a demanda de materiais
ceramicos, principalmente nos segmentos ligados a construcao civil, o que tem
levado a implantacdo de novas fabricas ceramicas nessa regido (ABC). A
IndUstria cerdmica tem um papel importante para a economia do pais, com
participacdo no PIB (Produto Interno Bruto) estimado em 1%, correspondendo
a cerca de 6 bilhdes de dolares (ETENE, 2010).

A partir da matéria prima utilizada, identificam-se as ceramicas
tradicionais (ou silicaticas) de base argilosa e outras, como mostra a Tabela
2.1.

Tabela 2.1. Principais setores ceradmicos, matérias-primas, areas utilizadas e

caracteristicas do processo de fabricacdo (Motta, et al.,2001).

CLASSIFICACAD Matéria-prima : Processo | Temperatura de
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e EI"EHEEEIQ o EGIEEDN‘J‘J‘J}T
: R 00 1E849NE9 1
m Ceramica Blocos, lajes P P
% 1 | Vermelha Telha P o] P P
= Agregado leve P o P
. Grés sanitario PS P O |sO|P
ﬁ E Cerimica | Porcelana Mesa P |P P P 5 5
=g |2| Branca | Porcelana Eletr. P [P PLIPl S!S
%g Faianga PO S S PS P
% E Pisos risticos P O (o P
9 Pisos via seca P P P
E 3| Revest- Azulejo PP Q5 5 P P
g mentos Piso gresificade | O (PSSP O |5 P [») P
Grés porceldnico PSP Q SQ|P F
4 Refratarios o oP
g 5 Isolantes o oFr
= 6 Especiais 0P
° |7 Cimento 5 P s ol P
8 Vidra 5 SPP
P Processo ou composi¢io 3 Processo ou composicio o Processo ou composigdo
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No Brasil todos estes segmentos estdo representados, com maior ou
menor grau de desenvolvimento e capacidade de producdo, entre eles

encontram-se 0s isolantes.

2.2 — Isolante térmico

De acordo com autor Al-Homoud, (2005) a capacidade do material em
retardar o fluxo de calor entre dois meios é o principal parametro que
caracterizara como um material isolante térmico. Porém, para que 0 mesmo
seja classificado como isolante, faz-se necessario, um estudo mais detalhado
de suas principais propriedades mecéanicas e térmicas.

Com ampla aplicacdo na engenharia, o0s isolantes térmicos s&o
selecionados em funcdo de aspectos que variam de econdmicos até funcionais
e inclusive de seguranca. A funcdo primaria de um isolante térmico é reduzir a
taxa de transferéncia de calor entre um sistema e o meio, de modo que a
energia possa ser conservada. Para isso, partes dos sistemas térmicos devem
ser revestidas com material que possua propriedades e espessura tais que a
temperatura se mantenha dentro de um determinado intervalo (Torreira, 1980).

O isolamento € usado na construcdo, visando proporcionar estabilidade
dos elementos estruturais e economia ao reduzir o tamanho de equipamentos e
ainda diminuicdo do consumo de energia. (Cunha, 1997). Assim, oferece
conforto, economia, seguranca e estabilizacédo estrutural.

N&o se pode afirmar que exista um isolante térmico ideal, mas € possivel
em um mesmo processo de isolamento atingir-se mais de um desses objetivos,
levando em consideracdo que a analise da fonte de calor e da sua forma de
transferéncia é que determina a escolha dos materiais a serem aplicados, os

quais séo determinados em fungéo de suas propriedades (Torreira, 1980).

2.2.1- Propriedades dos isolantes térmicos

Muitos parametros devem ser considerados para se obter um bom
isolante térmico, os materiais devem apresentar as seguintes caracteristicas:
durabilidade; resisténcia a compressao; baixa absorcdo de vapor de agua;
resisténcia a combustéo; baixa condutividade térmica; baixa massa especifica,
baixa difusividade térmica; alto calor especifico; baixo coeficiente de expansao

térmica; estabilidades quimica e fisica; resisténcia ao ambiente de utilizacao;



Revisao Bibliografica 9

facilidade de aplicacdo; resisténcia ao ataque de roedores,insetos e fungos;
auséncia de odor e baixo custo (Torreira, 1980).

No entanto, obter um material com todas as caracteristicas descritas
acima seria praticamente impossivel, o que deve ser feito € procurar por algum
que satisfaca 0 maior niumero de qualidades desejadas (Torreira, 1980). A
capacidade térmica, a condutividade térmica, a difusividade térmica e a
efusividade s&o as propriedades fisicas mais importantes de um material do
ponto de vista de calculos térmicos. Essas propriedades sdo observadas
quando calor é adicionado ou removido do material, e se tornam importantes
em qualquer projeto que precise funcionar em qualquer ambiente térmico

(Santos, 2005). Por tanto neste trabalho sera dado énfase somente a elas.

2.2.1.1- Capacidade térmica

Segundo Santos, (2005) o calor especifico é definido como a quantidade
de calor que um grama de uma substancia recebe ou cede para que sua
temperatura se altere de 1°C, € uma propriedade decisiva de um material,
qgquando usado em aplicacbes em altas temperaturas. O calor especifico,
quando se trata de uma amostra pequena, pode ser medido com relativa
facilidade. Entretanto, para certos tipos de materiais, onde deve ser medido o
calor especifico do corpo como um todo, incluindo as diversas fases, e ja ndo é
mais possivel a preparacdo de uma amostra pequena e que seja
representativa, tornando-se a medida dessa propriedade bastante
problematica.

O calor especifico do material pode ser obtido a partir da equacéo 2.1,

segundo (van Wylen e Sonntag, 1976):

dh
Cp: (ﬁ)p

(2.1)
Onde:

C,- Calor especifico a presséo constante (J/Kg.K);
h-entalpia especifica (J/KQ) ;

T- temperatura (K).
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A capacidade calorifica do material (C) é definida como o produto da
massa (m) pelo calor especifico (c,). Se, por outro lado, a massa € escrita
como o produto da massa especifica (p) pelo volume do material (V), pode-se
definir a capacidade calorifica em funcéo do volume, de acordo com o seguinte

desenvolvimento da equagédo 2.2 :

C=m.c, > m=p.V > C=p.V.cp (2.2)

Onde C é a capacidade calorifica em fungcédo do volume, medida em J/ m3. K,
valor adotado nas analises dos resultados em funcdo de ser a forma como a

grandeza é apresentada no medidor de propriedades térmicas.

2.2.1.2- Condutividade térmica

A condutividade térmica é uma das propriedades fisicas mais
importantes de um material. A sua determinacdo experimental apresenta
algumas dificuldades e requer alta precisdo na determinacdo dos fatores
necessarios para o seu calculo (Santos, 2005). E definido como a capacidade
dos materiais ou elementos de permitir o fluxo de calor. Cada material possui
um coeficiente de condutividade que depende da sua estrutura molecular
(densidade) e as temperaturas de funcionamento, o que € expresso em W / mK
ou Kcal / hm ° C (Al-Homoud, 2005).

Baixos valores de condutividade térmica sdo exigidos, quando se
pretende minimizar as perdas de calor. Dados confiaveis de condutividade
térmica sdo essenciais na selecdo de um material, para que o0 mesmo possa ter
o melhor desempenho possivel em uma dada aplicacdo (Santos , 2005). A
forma e estrutura fisica variam com o material base e com o tipo de processo
de fabricacéo (Kreith, 2008).

A maior parte dos materiais isolantes é de natureza porosa, consistindo
de combinacdes de matéria solida e pequenos vazios. Nestes vazios ficam
confinados gases de baixa condutividade térmica induzindo um menor valor na

condutividade térmica isolante (Kreith, 2008).
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A temperatura e a umidade podem influenciar no desempenho de
materiais isolantes térmicos. Materiais de isolamento sujeitos a alta
temperatura tém maior condutividade térmica e quanto maior o teor de umidade
do material, maior sera a condutividade térmica (Al-Homoud, 2005), outro fator
que também afeta a condutividade térmica do material € a densidade do
material. Para cada tipo de isolante, existe um valor minimo de condutividade
para uma densidade particular a partir da qual a condutividade aumenta se a
densidade for aumentada ou diminuida (Kreith, 2008).

De acordo com (van Wylen e Sonntag, 1976) a condutividade é expressa

a partir da equacao 2.3 de Fourier-Biot.

q dT
= kAT 23)

Onde:

gk- Fluxo de calor (W);

K- condutividade térmica (W/m.K)

A — Area da secéo transversal, normal & direcdo do fluxo de calor (m?)

dT/dx — gradiente de temperatura na secao (K/m)

2.2.1.3- Difusividade

Segundo Santos, (2005) a difusividade térmica é uma propriedade em
particular, que avalia o comportamento de propagacdo de calor dentro da
amostra, € muito sensivel a estrutura, bem como a preparacdo de materiais e
as condicdes de sinterizacdo. Fisicamente falando é a medida da rapidez com
a qual o calor se propaga através de um material. Ela pode ser medida mais
facilmente e com maior precisdo do que a condutividade térmica. Por essa
razdo, muitos pesquisadores preferem medir a difusividade, e a partir dela
calcular a condutividade térmica do material. A partir da seguinte equacao 2.4
(Incropera e DeWitt, 1998).

oa=— (2.4)

onde:
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a - difusividade térmica (m2/s);
k- condutividade térmica (W/mK);
p- densidade (kg/m®) e

Cp- calor especifico a presséo constante (J/kgK).

Um material com a grande responde rapidamente as mudangas nas
condigbes térmicas a ele impostas, enquanto que um material com a pequeno
responde mais lentamente, levando mais tempo para atingir uma nova

condicao de equilibrio (Incropera e DeWitt, 1998 ).

2.2.1.4- Efusividade

A efusividade térmica é, essencialmente, a impedancia térmica da
amostra, ou seja, a habilidade que a amostra tem de trocar calor com o meio
ambiente . Para a determinacdo dessa medida, pode-se utilizar uma célula
fotoacustica de incidéncia traseira, uma configuracdo conhecida como célula
fotoacustica aberta (OPC) (Marciano et al, 2004).

A efusividade térmica (€) expressa a capacidade de um material para
absorver ou restituir um fluxo de calor. Esta propriedade caracteriza como
facilmente o calor pode ser absorvido pela superficie do material e é

determinada pela equacao 2.5 (Corbella e Yannas, 2003):

e=,K.p.C 0
(2.5)

Onde:

€ - Efusividade térmica do material (W/m2.K)1/2;

k - condutividade térmica do material (W/m.K)

p - densidade do material (kg/m?3)

Cp - calor especifico do material (J/kg.K)

2.3- Materiais de construcdo isolante térmico
De acordo com Insulation and refractories, (2013) ha varios tipos de
materiais solidos que podem ser bons isolantes, isso depende da utilidade

dada, a temperatura de trabalho, ao local de instalacdo, entre outros. O
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isolamento pode ser classificado em trés grupos de acordo com as gamas de

temperatura para a qual séo utilizados.

» Isolamentos de baixas temperatura (até 90 °C) - Esta gama abrangem
materiais isolantes para frigorificos, sistemas de agua fria e quente,
tanques de armazenamento entre outros. Os materiais mais usados séo
cortica, madeira, 85% de magnésio, fibras minerais, poliuretano e
poliestireno expandido, etc.

» Isolamentos de médias temperatura (90 °C — 325 °C) - Os Isolantes
neste intervalo sdo usados em baixa temperatura de aquecimento e de
vapor, inclui equipamentos para aquecimento, maquinas a vapor e
outros. Os tipos de materiais utilizados nesta faixa de temperaturas
incluem amianto, silicato de célcio e fibras minerais, etc.

» Isolamentos de alta temperatura (325 °C - acima) - O uso tipico de tais
materiais sdo: sistema de vapor super aguecido, secador de forno e
fornos. Os materiais mais usados extensivamente nesta gama sao
amianto, silicato de calcio e fibra mineral, Mica e Vermiculita para
isolamento, argilas refratdrias ou a base de silica também para
isolamento e fibra ceramica.

Os materiais de isolamento também podem ser classificados quanto ao
tipo: organicos e inorganicos.

» Isolamentos organicos sdo aqueles que utilizam materiais a base de
polimeros (hidrocarbonetos), que podem ser expandidos para se obter
estruturas de vacuo elevado. Exemplo:

e Poliestireno expandido - Isopor: Polimero mais utilizado como isolante
térmico, € um produto termoplastico de origem sintética com grande
guantidade de bolhas de ar em seu interior (possui estrutura de células
fechadas e é obtido pela expansdo do estireno polimerizado por
intermédio de um gas que se dilata quando aquecido). Estes sdo usados
principalmente como isolantes frios, para tubulacdo e construcdo de
armazenamento a frio, sdo produzidos nas formas de placas de varias
espessuras, blocos maci¢cos ou vazados, meia cana, segmentos, perfis,
recipientes granulados, etc. Aplicado em pisos flutuantes, sanduiches

em painéis para paredes divisérias, decoracdo, forros, isolamento
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acustico e isolamento térmico e como formas de estruturas nervuradas
(Pazini et al, 2013).
eBorracha de nitrilo expandido: Este € um material flexivel, que forma
uma célula fechada com uma barreira de vapor integrada. Originalmente
desenvolvido para o controle de condensacdo na tubulacdo de
refrigeracdo e linhas de agua gelada, hoje em dia, também €& usada para
isolamento de condutas de ar condicionado (Insulation and refractories).
» Isolamento inorgénico baseia-se em materiais siliciosos/aluminosos/
calcio em formas fibrosas, granulares ou em p6. Exemplos:

e L& mineral de Rocha: Este material € composto de fibras originadas de
basalto aglomerado com resina sintética. A 1& de rocha pode ser
aplicada em forros, divisérias, em dutos de ar condicionados, em
tubulacbes com baixas, médias e altas temperaturas de 50°C a
750°C.Esta disponivel numa gama de formas de baixo peso laminados
para placas rigidas pesados, incluindo se¢bes de tubo pré-formadas.
Além de boas propriedades de isolamento térmico, pode também
proporcionar um isolamento sonoro e é retardador de chama (Isar, 2013.

e L& mineral de vidro: Material mundialmente reconhecida como um dos
melhores isolantes térmicos. E um componente formado a partir de silica
e sbédio aglomerados por resinas sintéticas em alto forno. Estes materiais
estdo disponiveis em formas flexiveis, placas rigidas e secdes de
trabalho pré-formados de tubos. Também podem ser utilizados para
isolamento acustico (Isar, 2013)

e Silicato de célcio: E o material ideal para aplicagdes em tubulacdes e
equipamentos (Fig. 2.1), em altas temperaturas, por sua leveza,
resisténcia mecanica, minima perda de calor, insolubilidade e alta
resisténcia estrutural. E obtido através da silica diatomacea, oxido de

célcio e fibras (Isar, 2013).
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Silicato de Calcio L& mineral de vidro

Figura 2.1- Materiais isolantes para construcdo (INSULATION AND
REFRACTORIES, 2013)

2.3.1- Beneficios do material de construcao isolante térmico
Segundo AL-HOMOUD, (2005) ha muitas vantagens para a utilizacdo de
materiais de construcdo para isolamento térmico, segue abaixo as principais:
1. Uma questdo de principio: reduz a dependéncia / mecénica de sistemas
elétrico, portanto, conserva a energia que esta associada recursos naturais.
2. Beneficios econdmicos: Se tratando de um isolante para construcao civil,
esse tem um custo de apenas 5% da obra, que resultard em poupanca de
energia que ira levar a:
¢ Disponibilizando energia para os outros.
e Diminuiu os custos do cliente.
e Menos interrupcdes de servigcos de energia (melhor servico).
¢ Reducédo do custo de instalacdo de novas usinas geradoras de energia
necessarias para responder a procura crescente de energia elétrica.
¢ Uma extensao da vida dos recursos energéticos finitos.
e Conservacao dos recursos para as geracoes futuras.
3. Beneficios ambientais: reduz os poluentes emitidos, que estdo associados a
dependéncia de meios mecanicos.
4. Protegcdo contra incéndio: Se o material de isolamento adequado é
selecionado e instalado corretamente, pode ajudar a retardar o calor e evitar a

imigracdo de chama para a constru¢cdo em caso de incéndio.
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2.4 - Silicato de Célcio

Silicatos de calcio sdo compostos do sistema CaO-SiO2, incluindo
wollastonita, que é gerado na natureza a partir da mistura de calcario e silica,
principalmente por processos de sedimentos hidrotermais.

Podem ser obtidos através da reacdo no estado solido, a partir de
diferentes residuos gerados nas atividades de diferentes setores. Desde que se
tenham materiais que sejam fontes de célcio e silica (Felipe-Sesé et al., 2011).

A Figura 2.2 mostra um digrama de fase obtido por fontes puras de silica e cal.
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Figura 2.2- Diagrama de fase pro sistema CaO-SiO, (KOTSIS & BALOGH,
1989).

2.4.1- Fontes de matéria-prima na producédo de silicato de célcio para

isolamentos térmicos.

Segundo KAPUR, (1980) a cinza de casca de arroz, é um material de

residuos agricolas, que esta disponivel em grandes guantidades nos paises
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produtores de arroz. Esta cinza é altamente porosa, tem como constituinte
principal a silica e possui propriedades de isolamento térmico e refratario. E,
portanto, um material de partida atrativo e de baixo custo, podendo ser utilizado
como isolantes térmicos para secadoras, fornos, lareiras e fornos. O vinculo
mais comum empregado para este material € o 6xido de calcio (cal) de 2 a 4%,
juntamente com melaco ou sulfito de soda caustica (KAPUR,1980). A Figura
2.3, mostra as propriedades tipicas da cal ligadas a cinza de casca de arroz.

Bulk density, g/cm’ 0.72 — 0.76
Apparent porosity, % 66 — 68
Compressive strength, kg/cm’ 14 — 16
Refractoriness, °C 1550 “— 1600
Thermal conductivity at 800°C,

kcal/m/hr/*C 0.21 — 025
Maximum working temper. °C 1250 — 1350

Figura 2.3: Propriedades tipicas da cal ligadas a cinza de casca de arroz
(KAPUR, 1980).

Um estudo realizado por Al- Tayyib (1990) teve como objetivo avaliar a
adequacao da matéria-prima disponivel localmente a partir de materiais de
construcdo, em particular areia, para a producdo de silicato de célcio como
isolante térmico. Um total de seis amostras de areia foi recolhido de diferentes
areas do Oriente, como fonte de silica. E como fonte de 6xido de célcio Al-
Tayyib (1990) utilizou uma cal hidratada de grau comercial e como reforco foi
utilizado fibra de amianto.

Al-Tayyib, (1990) a partir dos seus resultados chegou as seguintes
conclusdes : A densidade minima de massa e forca de flexdo maxima é obtido
quando as particulas de areia € inferior a 10 um e 55 % em peso, a 2 moles de
CaO - SiO; , esta proporcdo esta na gama de 0,9-1,2. O SiO7 contetdo da
areia ndo parece afetar a densidade da CSTI (silicato de calcio isolante
térmico) significativamente, mas interfere no fato de dobrar a forca flexdo. A
resisténcia a flexdo da CSTI aumenta com o aumento teor de silica. A
exigéncia de forgca na ASTM C-656 para esse material so foi atendida por areia
S-6 com 98,2 % em peso de SiO ;. A adicao de 10,7 % em peso de fibra de
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amianto melhora a dobragem forca de 15 a 30%, mas produz um produto mais
pesado. O aumento densidade foi encontrado para estar na gama de 5 a 25%.

Felipe-Sesé (2011) realizou um estudo com diferentes fontes de silica e
de oxido de calcio, para uma possivel obtencdo de silicato de calcio para
isolamento térmico. Em seu primeiro experimento ele utilizou pé de marmore —
material constituido essencialmente por carbonato de caélcio, que alta
temperatura libera CO,, tornando-se uma excelente fonte de CaO — e cinzas
de biomassa rica em o6xidos, principalmente silica (SiOy) .

No segundo experimento Felipe-Sesé (2011) utilizou chamote -
apresentam alto teor silica em sua composicdo — e casca de mexilhdo, rica em
carbonato de célcio.

Em seu terceiro experimento Felipe-Sesé (2011) foi estudada a reacéo
entre as cinzas de biomassa ja utilizadas no experimento anterior (fonte de
silica) com o6xido de calcio comercial em solucdo aquosa .

A partir dos resultados obtidos nas andlises feitas por Felipe-Sesé
(2011), ele péde concluir que € possivel obter silicatos de calcio, com materiais
de diferentes residuos, para a sua utilizacdo como isolante térmico. Sendo a
utilizacdo desses residuos uma interessante e rentadvel alternativa. As
principais fases obtidas foram gehlenita, larnita e volastonita, embora a
proporcao de cada um destes dependesse sobre os reagentes utilizados como
matérias-primas. Em seu experimento envolvendo casca de mexilhdo e
chamote, Felipe-Sesé (2011) concluiu que o silicato de calcio sintetizado
também apresentou quartzo (SiO2) e pequenas quantidades de ferrobustamita
[(Ca,Fe,Mn)3Si309)] devido a utilizagcdo do chamote, Figura 2.4 (Felipe-sesé,
2011) . Além das fases principais ja descritas acima, os silicatos sintetizado e
formado para uso como material de construgcdo apresentou valores de
densidade entre 1700 e 2100 kg/m* como mostra a Tabela 2.2. As amostras
sintetizadas utilizando cinza de biomassa e de calcio comercial hidroxido como
reagentes tinham menor densidade e os valores mais baixos para a
condutividade térmica, e proporcionou um melhor isolamento térmico, mas a
sua resisténcia a compressao era inferior. A partir dos resultados obtidos,
conclui que o valor de condutividade dependera tanto no tipo de porosidade e o
tamanho dos poros. As amostras sintetizadas utilizando cinza de biomassa e

hidroxido de calcio comercial mostrou um valor maior de porosidade aberta e



Revisao Bibliografica 19

porosidade interligada. Estas amostras também tinham um tamanho de poro
menor. Todos 0s materiais sintetizados ficaram dentro da norma UNE para uso
como material de construcdo para isolamento térmico de baixa temperatura, o
que podera contribuir para a poupanca de energia consideraveis nos edificios

construidos a partir destes materiais.

G W:Wollastonite
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Figura 2.4- Difracdo de raio-X do silicato obtido utilizando como matéria-prima

residuo de Chamote e casca de mexilhdo (Felipe- Sesé, 2011).

Tabela 2.2- A densidade aparente, densidade absoluta e condutividade térmica
das amostras preparadas por mistura e sinterizacdo a 1100 °C usando

diferentes residuos CaO-SiO2 , razdo molar de 1:1 (Felipe- Sese, 2011).

Amostra Cinzas — Cinzas- CaO Chamote- Casca
Méarmore de mexilhdo
Densidade aparente | 2.05+ 0.04 1.70+£0.01 1.95 + 0.02
(g/cm?)
Densidade absoluta | 2120+ 51 1970 + 32 2030+ 71
(Kg/m®)
Condutividade 0.18 0.10 0.12
térmica (W/mK)
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2.4.2 - Aplicacdes do silicato de calcio na industria
De acordo com Thompson e colaboradores, (2012) o silicato de célcio
(CaSiO3 ), tem muitos e variados usos industriais, incluindo a substituicdo do
amianto, plasticos, ceramica, metalurgia, pintura, papel e produtos de friccéo.
Segundo Felipe-Sesé et al., 2011 o silicato de calcio € de grande interesse,
pois tem multiplas aplicacdes, as quais se incluem:
e producado de ceramica para isolamentos térmicos - Figura 2.5;
¢ aditivos na fabricacdo de polimeros, como resinas e plasticos (poliéster,
nylon, polivinilo ou polipropileno) ;
e melhora as propriedades de resisténcia e durabilidade na indastria de
cimento;
o fabricac@o de porcelanas dielétricas;
¢ nos esmaltes reduzem os pontos de fusdo e deixa com maior brilho;
e na industria siderargica como fluxo de revestimento;
e na composigcdo de materiais ceramicos bioativos, como biovidros ;
e em tintas;
e como um material de reforco para melhorar as propriedades fisicas,
quimicas e elétricas do produto acabado ;

e substituicdo 6ssea.

A

b 4

Figura 2.5- Material de silicato de calcio, isolante térmico, ideal para tubulagces

(Isar —Isolamentos térmicos e acusticos).



Revisao Bibliografica 21

Segundo a Neotérmica, (2012) o silicato de calcio € um excelente
material para aplicacbes em tubulagbes e equipamentos, em altas
temperaturas, por sua leveza, resisténcia mecanica, minima perda de calor,
insolubilidade e alta resisténcia estrutural, tendo como principais caracteristicas
e vantagens:

¢ Altas propriedades mecéanicas — bastante rigido.

e Excelente desempenho térmico - reduz os custos de operacao devido a
substancial economia de energia, além de proporcionar melhor controle
das temperaturas de processo.

e Totalmente isento de amianto- esta em conformidade com as exigéncias
de seguranca internacionais.

¢ Inércia Quimica - ndo ataca o aco inoxidavel nem acelera sua corrosao.

¢ Resisténcia ao fogo- € incombustivel, provendo elevada seguranca ao
aplicador e a industria.

¢ Instalacdo Simples- é fornecido em uma grande variedade de formas e
dimensdes, podendo ser cortado facilmente, aumentando sua velocidade
de instalacgéo.

Como ja vimos o silicato de célcio € um dos materiais adequados para
isolamento térmico. Segundo Al-Tayyib et al. (2009) o silicato de calcio isolante
térmico (CSTI) tem varias aplicagBes industriais tal como na fabricacdo de
fornos e secadores para temperaturas até 650 °C, e em aplicacfes a prova de
fogo. Também pode ser utilizado na fabricacédo de telhas e tubo para sistemas

de refrigeracédo de ar.

2.5- Residuos
O homem, ao longo de sua existéncia, sempre utilizou 0s recursos
naturais do planeta e gerou residuos com pouca ou nenhuma preocupacao, ja
que os recursos eram abundantes e a natureza aceitava passivamente 0s
despejos realizado (Casagrande et al., 2008).
A demanda continua por maiores indices de produtividade na economia
mundial levou ao rapido decréscimo dos recursos naturais € a0 mesmo tempo,

a geracao de grandes quantidades de residuos e sub-produtos, a maioria deles
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nao reciclados diretamente. Nos ultimos anos diferentes setores industriais tém
sido mencionados como fonte de contaminacdo e poluicdo do meio ambiente,
devido as enormes quantidades de residuos produzidos (Menezes et al., 2007).

No Brasil com as novas leis de protecdo ao ambiente, e a crescente e
progressiva implantacdo de novas e exigentes diretrizes na gestao de residuos
para industrias, faz-se necessario com que estas desenvolvam métodos
alternativos e eficazes em substituicdo ao simples descarte desses em aterros
sanitarios (MOREIRA et al., 2001).

2.5.1- Classificacédo dos residuos

Segundo a norma NBR 10004 (ABNT, 2004) os residuos sélidos podem ser
definidos como residuos nos estados sélido ou semi-sélido que resultam de
atividades de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agricola, de
servigos e de varricdo. Os residuos soélidos podem ser classificados quanto aos
riscos potenciais ao meio ambiente e a saude publica, como mostra a Figura
2.6. Dessa forma séo classificados em:

e Residuos classe | — residuos perigosos: aqueles que, em funcdo das
suas propriedades fisicas, quimicas ou infecto-contagiosas, podem
apresentar rico a saude publica e ao meio ambiente ou apresentem
caracteristicas de inflamabilidade, corrosividade, reatividade, toxicidade
e patogenicidade;

e Residuos classe Il A — residuos nao inertes: sdo aqueles que nao
apresentam periculosidade, mas apresentam caracteristicas tais como
biodegradabilidade, combustibilidade ou solubilidade em agua;

e Residuos classe Il B — residuos inertes: sao aqueles que, submetidos a
um contato dindmico e estatico com agua destilada ou deionizada, a
temperatura ambiente, n&o tiverem nenhum de seus constituintes
solubilizados a concentraces superiores aos padroes de potabilidade

da agua, executando-se aspecto, cor, turbidez, dureza e sabor.
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Figura 2.6 — Caracterizacao e classificacédo de residuos (Gaia ambiental, 2014).

2.5.2- Reaproveitamento de residuos na industria

Com o crescente aumento da concorréncia e das preocupagdes com a
melhoria da qualidade do meio ambiente, as industrias vém buscando
alternativas de diminuir os custos visando a redugéo dos impactos ambientais e
o0 aumento da credibilidade perante o mercado consumidor (Fernandes et
al.,2003). Alternativas de reciclagem e/ou reutilizacdo devem ser investigadas
e, sempre que possivel, implementadas. A abordagem ambiental mais recente
objetiva obter o desenvolvimento sustentavel, minimizando o descarte de
materiais, estimulando o reaproveitamento dos residuos gerados nos diversos

setores da economia (Menezes et al., 2007).
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As empresas estdo se conscientizando de que a geracao de residuos
esta associada a custos, ja que requer seu tratamento e/ou disposicdo
adequados. A tendéncia € atuar preventivamente, alterando 0 processo
produtivo e usando tecnologias mais limpas (Fernandes et al., 2003).

A utilizacao dos residuos pelas industrias ceramicas pode ser viavel pela
substituicho de uma ou mais matérias-primas da composicao original por
residuo, mantendo-se o processo de producdo igual ao convencionalmente
utilizado, a fim de que as propriedades do produto sejam reproduzidas
(Casagrande et al., 2008). Sendo essa uma iniciativa importante e necessaria,
que podera contribuir para a diversificagdo de produtos, diminuicdo dos custos
de producdo, conservacao de recursos ndo renovaveis, economia de energia e,

principalmente, melhoria da salude da populacao, (Menezes et al., 2007).

2.7- Chamote

O municipio de Campos dos Goytacazes, localizado na regido norte do
Estado do Rio de Janeiro, apresenta uma grande reserva de argilas, que
motivou o desenvolvimento de um pélo de ceramica vermelha, que produz
cerca de 90 mil toneladas / més de pecas, sendo responsavel por
aproximadamente 40% da producéo fluminense, com cerca de 70 milhdes de
unidades / més de tijolo perfurado (Vieira et al.,2007).

Os tijolos sdo normalmente queimados em temperaturas por volta de
600°C em um forno do tipo Hoffmann, usando lenha como combustivel. Pecas
defeituosas provenientes dessa etapa de queima da ceramica vermelha podem
eventualmente retornar ao processo, apoés trituracdo em moinhos de martelo ou
de bolas, gerando um residuo ceramico conhecido como chamote (Vieira et al.,
2009). Cerca de 900 toneladas de residuos de tijolos sdo geradas a cada més
pelas industrias local (Vieira et al., 2007). A Fig. 2.7 mostra os residuos de

tijolos de uma industria tipica em Campos dos Goytacazes.
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Figura 2.7- Residuos de tijolos (chamote) gerados por uma industria de
Campos dos Goytacazes, Brasil (Vieira et al., 2007).

2.7.1- Caracteristicas do residuo de chamote

A composi¢do quimica do chamote depende da argila que o originou.
Chamote oriundo de argila caulinitica, por exemplo, apresenta geralmente
teores relativamente elevados de Al,O3; e baixo teores de o6xidos fundentes
(Vieira et al., 2004). Como pode ser mostrado na Tabela 2.3, o chamote é rico
em silica (SiO,), um importante componente para a obtencdo do silicato de
calcio.

Tabela 2.3- composicdo quimica do chamote estudada por diversos

autores.

Composicao (% em peso)
Trabalhos S|02 A|203 Fe203 T|02 Kzo Nazo CaoO MgO Outro

Cientificos S

Vieira et al., | 55,98 | 25,36 | 9,57 132 12,24 {064 |037 |097 |355
2004

Melo et al., | 52,79 | 26,57 | 7,55 0,51 |3,65 3,00 |1,70 | 2,94 |1,29
2006

Casagrande | 69,4 | 17,1 |35 0,7 (33 |08 09 |27 1,6
et al.,2008
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Gouveia, 64,06 | 17,62 | 10,89 1,67 | 1,23 | 0,17 |0,61 [0,77 |2,98
2008

Segundo Vieira e Monteiro, 2007 o difratograma mostrado na Fig. 2.8,
pbde confirmar a presenca de silica no residuo de chamote, esta que aparece

em forma de quartzo.
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Figura 2.8- Difratograma de raios-X do residuo de chamote. K- Caulinita;

Q- Quartzo; M —mica muscovita (Vieira e Monteiro, 2007).

A distribuicdo do tamanho de particulas do residuo de chamote é
apresentada na Figura 2.9. Os resultados indicam que a amostra de residuo de
chamote é constituida por 64 % de particulas na fracdo areia (SiO,) .Portanto,
destaca-se mais uma vez a presenca de silica em sua composicéo (Vieira et al,
2007).

Vieira e colaboradores, (2004) em sua pesquisa com o residuo de
chamote originado de uma argila caulinitica, pode observar na micrografia por
um microscopio eletronico de varredura, um agregado poroso de particulas,
além de pequenas particulas de morfologia pseudo-hexagonal, como mostra
figura 2.10.
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Figura 2.9- Distribuicdo de tamanho de particulas do residuo de chamote
(Vieira et al, 2007).
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Figura 2.10- Micrografias obtidas por MEV das particulas de chamote (Vieira et
al, 2004)

Considerando-se que a disposicdo de residuos como o chamote em
aterros, lixdes ou diretamente nas vias causa um impacto ambiental negativo,
seu reaproveitamento é bastante adequado, pois minimiza este impacto; além
disto, hd economia de matéria prima, com a geracdo de um processo mais
sustentavel na industria ceramica (Gouveia e Sposto, 2009).
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2.8- Casca de ovo

O ovo é muito consumido no mundo inteiro, por ser um alimento
altamente nutritivo, de facil preparo e relativamente barato (Oliveira et al.,
2009). Segundo Olivera et al (2009) a producdo mundial € 59,2 milhdes de
toneladas por ano, como a casca pesa 10 % do peso total do ovo, podemos
concluir que séo gerados aproximadamente 5,92 milhdes de toneladas de
residuos por ano em todo o mundo. Os principais produtores deste residuo sédo
0s paises subdesenvolvidos, sendo o maior produtor a China .

Segundo Freire et al., 2006 no Brasil sdo geradas aproximadamente
120.000 toneladas por ano de casca de ovo. Sendo o estado de S&o Paulo o
maior produtor de ovos, com quase 36% da producao nacional - Figura 2.11
(UBA). Geralmente todo esse residuo é descartado no meio ambiente, sem a

menor preocupacao, causando problemas ambientais e de salude publica.

Produgao de oves por Estado em 2om (36) Fonbe: LIBABE
Pernambuce Mato Grosso
5833 573%
Rlo Grande do Sul Colds
Q0% 43%
Parand Caard
65,0038 4,015
Espirito Santa Santa Catarina
7ITH 2,14%
Minas Cerals Outros
,45%
0,57%
RizCrarvdz Mo Gresso Oudres
53a Paulo da Morke de Sul
35-35% 1159 LM FRL
Eahla  Amazonas
176% EGH

Figura 2.11- Producéo de ovos por estado em 2011 (%) (UBA- Unido Brasileira

de avicultura).
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A casca de ovo ainda € um residuo pouco valorizado, mas que
representa um valor econdmico expressivo, porém alguns aspectos ambientais
devem ser considerados na valorizagdo da mesma por conter um teor
consideravel de proteinas, sais minerais e pelo seu uso servir como fonte
alternativa de CaCO3 (carbonato de calcio) podendo diminuir o impacto sobre
as reservas naturais de rocha calcéria, uma fonte natural ndo-renovavel, além
de diminuir o problema de poluicdo, que consequentemente minimiza
problemas de salude publica, quando estas sdo descartadas de maneira
indevida no meio ambiente (Oliveira & Pardo, 2007). Reduzindo também o
volume de lixo e a necessidade de locais para sua deposi¢cdo, uma vez que a
maioria das cidades brasileiras dispde seus residuos em “lixdes” (Freire et al.,
2008).

A casca de ovo vem sendo utilizada como base para desenvolvimento
de produtos na inddstria cosmética, suplementos alimentares, bases
bioceramicas, fertilizantes, implantes 0sseos e dentarios e como agente
antitartaro em cremes dentais (Murakami, 2007).

A casca de ovo ainda é um residuo pouco valorizado, mas que
representa um valor econdmico expressivo, porém alguns aspectos ambientais
devem ser considerados na valorizacdo da mesma por conter um teor
consideravel de proteinas, sais minerais e pelo seu uso servir como fonte
alternativa de CaCO3 (carbonato de calcio) podendo diminuir o impacto sobre
as reservas naturais de rocha calcéria, uma fonte natural ndo-renovavel, além
de diminuir o problema de poluicdo, que consequentemente minimiza
problemas de salde publica, quando estas sdo descartadas de maneira
indevida no meio ambiente. (Oliveira & Pardo, 2007). Reduzindo também o
volume de lixo e a necessidade de locais para sua deposi¢cdo, uma vez que a
maioria das cidades brasileiras dispde seus residuos em “lixdes” (Freire et al.,
2008).

A casca de ovo vem sendo utilizada como base para desenvolvimento
de produtos na inddstria cosmética, suplementos alimentares, bases
bioceramicas, fertilizantes, implantes 6sseos e dentarios e como agente

antitartaro em cremes dentais (Murakami, 2007).
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2.8.1- Caracteristicas do residuo de casca de ovo

Segundo os autores descritos na Tabela 2.4, a casca do ovo é composta

basicamente por:

Tabela 2.4- Composicao quimica da casca de ovo.

Autor carbonato carbonato fosfato | substancias
de célcio de magnésio de célcio organicas
Neves, 96% 1% 1% _
1998
Brostow et 94% 1% 1% 4%
al, 1999
Freire et 95% _ _ 5%
al., 2008

Freire et al., (2006) ao realizar um estudo sobre a casca de ovo notou

através da Figura 2.12, que este residuo € predominantemente constituido de

carbonato de calcio (CaCO3), componente essencial na formulacéo do silicato

de célcio.
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Figura 2.12- Difratograma de raios X da amostra de residuos de casca de ovo
(Freire et al., 2006).
Vale lembrar que CaCOs; é uma importante fonte de oxido de calcio,

componente essencial para se obter o silicato de calcio, pois em temperaturas
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elevadas, entre 800 °C a 900 °C, as particulas de carbonato de célcio se
decompdem em Oxido de célcio (CaO) e géas carbbnico (CO2), segundo a

reacao (Melchiades et al., 2001):
CaCO3 — CaO + CO21
A tabela 2.5 mostra que a casca de ovo teve uma perda de massa
equivalente a 46,6 %, que é referente ao CO, e matéria organica liberados na

decomposicdo do CaCOg3 (Freire et al, 2006).

Tabela 2.5- Analise térmica da casca de ovo (Freire et. al, 2006).

Evento Térmico DTA (°C) Perda de massa TG (%)
Endotérmico 51,0 1,2
Exotérmico 324,0 5,2
Endotérmico 765,3 40,2

A Figura 2.13, apresenta aspectos morfologicos das particulas da amostra
residuos de casca de ovo, realizadas por um microscopio eletrdnico de
varredura sdo. Observa-se que as particulas de casca de ovo tém forma

irregular, o que é resultante do processo de trituragédo usada.

#H102614 CASCA DE 0OVO

Figura 2.13- Visédo geral da amostra de residuo de casca de ovo (Freire,
2006).
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Levando em consideracdo o0s resultados obtidos acima podemos
considerar a casca de ovo como importante fonte de CaO e uma excelente
alternativa para a reutilizacdo de materiais e residuos praticos de reciclagem,
consequentemente minimizando os problemas de saude publica, quando estas
sao descartadas de maneira indevida no meio ambiente. (Oliveira & Pardo,
2007).

2.9- Consideracbes ambientais
Segundo Grigoletti et al., a producédo de materiais de construcdo pode
gerar impactos ambientais desde a etapa de extracdo de matéria-prima até a
etapa final do processamento, Fig. 2.14, dentre eles destaca-se:
e degradacdo das areas de extracdo da matéria-prima;
e excesso de consumo de energia na producéo;
e emissdes de gases poluentes e

e geracdo de residuos sélidos.
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Atividade Aspectos Tmpacto Aplicaciio/Significincia
Frosia Perda da camada superficial (8o aplicavel diretamente 4 empresa

do zolo

quando a argila é fornecida por terceiros

Emiss3o de particulados

Alteracin da qualidade do ar

Verificar icenciamento ambiental do
fornecedor

Exmracio da argila

Produgio de rejeitos

Assoreamentn de recursos
hidricos

Reducio da hiodiversidade
por retirada da vegetagHo

Dimninuigdo da vardo de
nascentes

Modificarfio da paisagem

Aplicavel em caso de exploragio da
pripria lavra. Mecessano licenciamento
ambiental

Transporte

Emiss&o de gazes do
veiculo

Poluigdo pela alteragio da
gualidade do ar

Significativo e aplicavel e de
responsabilidade da indistria cerfimica,
quando da compra da argila na lavra

Sazonamento

Emizsfo de particulados

Alteracn da qualidade do ar

Mo significativo

Eetiradada do
sazonalnento e colocacio
ne caixio alimentador

Emizsio de particulados

Alteracin da qualidade do ar

Significativo

Preparo do FPre-produto

Uso de dgua no preparo do
pré-produto

Desperdicio de dgua

Retorno do pré-produto &
moldagem

Desperdicio de energia

Mo significativo

Mo significativo

Secagem natural e artificial

Transporte

Mo significativo

{;}llﬁllnﬂ {pr é—?’l(]ll!_‘{ 1Inento, quelna & 1 esfrinmento }

Emiss3n gasosa

Alteracdn da qualidade do ar

Significativo

Pré-aguecimento e queima

Uso da lenha

Redugfio da biodiversidade
cotn o uso lenha nativa

Aplicavel ao comprador de lenha -
verificagfio de documento emitido pelo
Grgfo ambiental que autoriza retirada de
tnadetra nativa, quando for o caso

Deposigio da cinza no meio
ambiente

Poluigio de recursos
hidricos por disposigio
de cinzas

Alteracdo da qualidade da
agua

Significativo dependendo da quantidade
de cinza

Figura 2.14- Aspectos e impactos no processo de producdo de blocos

ceramicos (Sposto,Tomé e Blumenschein,2007, p.23)

De acordo com a resolucdo CONAMA 001/86 define-se impacto

ambiental como “qualquer alteracdo das propriedades fisicas, quimicas e

biolégicas do meio ambiente, causada por qualquer forma de matéria ou

energia resultante das atividades humanas que, direta ou indiretamente,

afetam:

| - a saude, a seguranca e o bem-estar da populacgéo;

Il - as atividades sociais e econdmicas;

Il - a biota;

IV - as condigbes estéticas e sanitarias do meio ambiente;

V - a qualidade dos recursos ambientais.”
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Capitulo 3- Materiais e Métodos

A seguir serdo descritos 0os materiais e métodos empregados nesse

projeto de dissertacdo de mestrado, que envolve diversas etapas relacionadas

tanto com as matérias-primas, guanto com O processamento e ensaios

utilizados. A Figura 3.1 apresenta o fluxograma experimental a ser

desenvolvido na presente dissertacao.

MATERIAS-PRIMAS

\ 4 \ 4

CHAMOTE

CASCA DE OVO

A 4

BENEFICIAMENTO

!

CARACTERIZACAO DAS
MATERIAS-PRIMAS

A 4

PREPARACAO DO
MATERIAL DE SILICATO
DE CALCIO

CARACTERIZACAO
FISICAE
MECANICA

\ 4

\ 4

- QUIMICA
- MINERALOGICA
- FISICA

PREPARACAO DOS
CORPOS DE PROVA

Figura 3.1 - Fluxograma das etapas envolvidas nesse projeto.

A 4

CARCATERIZACAO
MICROESTRUTURAL
E DE FASES

CARACTERIZACAO
TERMICA
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3.1- Materiais

As matérias-primas utilizadas neste trabalho foram: residuo de ceramica
vermelha (residuo chamote), mostrado na Figura 3.2, e residuo de casca de
ovo (Figura 3.3) gerados no setor produtivo da regido de Campos dos

Goytacazes-RJ.

Figura 3.2 — Residuo de chamote gerado na industria de ceramica

vermelha da regido de Campos dos Goytacazes-RJ.

Figura 3.3 — Residuo de casca de ovo gerados no setor produtivo da regido de

Campos dos Goytacazes-RJ.
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3.2- Métodos

3.2.1- Beneficiamento das matérias primas

O residuo solido de chamote foi coletado e passou por um processo de
cominuigdo via trituragdo em moinho de martelo. Em seguida, foi submetido a
moagem em moinho de bolas Gardelin (Figura 3.4-a), com esferas de
porcelana de diferentes diametros durante duas horas a fim de reduzir sua
granulometria. Apés o processo de cominuicdo, o residuo de chamote foi
secado durante 24 horas em estufa a 110 °C e depois passado na peneira de
150 mesh (106 pum ASTM), como mostra a Figura 3.4-b e Figura 3.5. A casca
de ovo galinaceo coletada também foi seca, moida e peneirada nas mesmas
condicBes do residuo de chamote. Porém parte do residuo de casca de ovo ja
beneficiado passou por um processo de calcinagdo a 1000 °C durante 3 horas
com uma taxa de aquecimento de 10 ° C por minuto (Figura 3.6). Ao final foram
colocados, separadamente, ambos os residuos em vasilhame fechado para

sua posterior utilizacdo, de modo a ndo absorver umidade do ar.

Figura 3.4- Equipamentos utilizados no beneficiamento das matérias-primas.
a) Moinho de bolas Gardelin; e b) Peneira de 150 mesh (106 um).

36
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Figura 3.6 - Casca de ovo galinaceo sem calcinar e calcinada (150 mesh).

3.2.2- Caracterizacdo das matérias primas

As matérias-primas foram submetidas a caracterizacao fisica, quimica e
mineralogica utilizando uma série de técnicas avancadas de caracterizagdo de
materiais como: difracdo de raios-X, fluorescéncia de raios-X, analise térmica
diferencial, andalise térmica gravimétrica, analise dilatométrica, analise

granulométrica e analise morfologica.
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3.2.2.1- Caracterizacdo mineraldgica

3.2.2.1.1- Difragéo de raios-X

A andlise mineralogica qualitativa dos minerais presentes, tanto no
chamote quanto no residuo de casca de ovo, foi realizada através de difracéo
de raios-X (DRX), utilizando-se radiagcdo monocromatica de Cu-Ka e varredura
de 20 variando de 10° até 80°, em um difratdmetro Shimadzu, modelo XRD-
7000, com velocidade de 1,5°/min. As fases cristalinas foram identificadas por
comparacao entre as intensidades e as posi¢cdes dos picos de Bragg com
agueles das fichas padrdo JCPDS - Joint Comitee of Powder Diffraction
Standards.

3.2.2.1.2- Andlises térmicas (ATD/ ATG/)

A analise térmica diferencial (ATD) e analise termogravimétrica
(TG/DTG) dos residuos foram realizadas em um analisador simultdneo ATG-
ATD, marca Shimadzu, modelo DTG-60H. O ensaio foi realizado em
temperatura ambiente até 1000 °C, com uma taxa de aquecimento de 10

°C/min.

3.2.2.2 - Caracterizacao quimica

A composicdo quimica das matérias-primas foi determinada utilizando
um espectrometro de fluorescéncia de raios-X, de energia dispersiva (EDX), da
marca Shimadzu, modelo EDX 700, acoplado a um computador para o
processamento de dados. A perda ao fogo das matérias-primas foi determinada

de acordo com a expresséo (3.1):

PF = Ms—Mc x 100 (3.1)
Ms
Onde:
PF- perda ao fogo (%);

Ms - massa da amostra seca a 110 °C em estufa (g);
Mc - massa da amostra calcinada a 1000 °C por 2 horas, com uma taxa
de aquecimento de 10°C/min em forno mufla, marca Maitec, modelo FL1300.
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3.2.2.3- Caracterizacao fisica

3.2.2.3.1 - Distribuic&o de tamanho de particulas e massa especifica real

A andlise granulométrica do residuo foi determinada via processo
combinado de peneiramento e sedimentacdo de acordo com procedimentos
padronizados na norma NBR 7181 (ABNT, 1984). A massa especifica real dos
graos foi determinada via picnometria de acordo com o0s procedimentos

padronizados na norma NBR 6508.

3.2.2.3.2 - Morfologia

A morfologia das particulas dos p6s das matérias-primas utilizadas foi
observada via microscopia confocal a laser (3D Measuring Laser Microscope,
LEXT OLS4000).

As observacdes da microscopia eletrénica de varredura foram efetuadas
utilizando-se um microsocopio eletrénico de varredura marca Shimadzu, SSX-

550 , apos cobertura da amostra com uma fina camada de platina.

3.2.3 - Formulacéao e preparacao do material de silicato de calcio

Foram utilizados os residuos de casca de ovo sem calcinar e calcinada,
rica em Oxido de célcio (CaO) e chamote que é fonte de silica (SiO,), ambos ja
beneficiados, os quais foram misturados em uma propor¢cdo molar de SiO,.
CaO 1:1 (Felipe- Sesé, 2011). A etapa de mistura foi realizada a seco em um
moinho de bolas durante 2 horas. Finalmente, a mistura foi sintetizada em um
forno mufla, de laboratério, marca Maitec, modelo FL1300, com uma variagao
de 50 °C, em um intervalo de temperatura de 1000 °C - 1200 °C, durante 24
horas, com uma taxa de aquecimento de 20 °C/min, obtendo-se o silicato de

calcio através de reacdes de difusdo no estado sélido em alta temperatura.

3.2.4- Preparacao dos corpos de prova

Inicialmente, o material de silicato de calcio produzido foi umedecido
durante 20 minutos com 15 % de 4gua em peso, para que tenha a plasticidade
suficiente e auséncia de defeitos, principalmente fissuras na fase posterior de
moldagem por compressdo. Em seguida foram preparados doze corpos de

prova de silicato de calcio, pra cada uma das cinco temperaturas utilizadas

39



Materiais e Métodos

neste trabalho, por prensagem uniaxial a 4,1 toneladas (Felipe-Sesé, 2011), na
forma de pastilhas com diametro de 25 mm e altura de 10mm, em matriz de
aco inoxidavel com cavidade circular, em prensa hidraulica, marca Schwing
Siwa, modelo PHMA. Apo6s compactacao, as pecas de silicato de calcio foram
submetidas a secagem a 110 °C durante 24 horas. Finalmente, as amostras de
teste foram curadas por imersdo em agua, a 5 minutos por dia durante 1

semana. Em seguida foram secadas em estufa a 110 °C durante 48 h.
3.2.5 - Ensaios fisicos e mecanicos

3.2.5.1 - Absorcao de agua
A absorcéo de agua foi determinada de acordo com a norma NBR 10836

(ABNT, 1994). O valor de absorcéo de agua € obtido por meio da expressao:

M(%):%-loo (3.2)

S
Onde:
AA — absorcao de agua, em %;
Mu — massa do corpo ceramico saturado em agua, em gramas;
Ms — massa do corpo ceramico seco, em gramas - Capacidade de absor¢ao de

agua.

3.2.5.2 — Succéo de agua
Succdo de agua de um material ceramico é a quantidade de agua
absorvida durante a imerséao parcial de curta duracdo. Com este teste, obtemos
a capacidade inicial de inibicdo agua capilar. Para realizar este ensaio é a UNE
67-031. As amostras foram secas em um forno a uma temperatura de 110 ° C
até que o seu peso ficasse constante (Pi). Em uma bandeja foi colocada agua
necessaria para cobrir a peca e a superficie total da amostra que vai entrar em
contato com a agua foi medida (A). Ap0s um minuto, a amostra € removida,
seca superficialmente com um pano e seu peso (Qi) € obtido, em gramas.
Entéo, a sucgéo €é obtida a partir da seguinte expressao:
S =Qi-Pi
A (3.3)
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Pi - peso seco
Qi - peso umido
A- Area da peca

3.2.5.3- Massa especifica aparente
Para a determinagédo da densidade aparente das pecas secas foi
utilizado o método dimensional, de acordo com a norma ASTM C 373-72

(1997). A densidade aparente é calculada utilizando a seguinte expressao:

Pap = Ms X d

Mu — Mi (3.4)

Onde :
Pap - densidade aparente da peca seca (g/lcm?®);

Ms- massa (g) dos corpos ceramicos secos;e

Mu — massa (g) dos corpos ceramicos saturados com agua;

Mi — massa (g) do corpo ceramico imerso em agua, que sera medida pelo
método da balanca hidrostatica.

d - densidade do liquido ( 4gua:1 g/cm 3)

3.2.5.4- Porosidade aparente

A determinacdo da porosidade aparente (PA) dos corpos ceramicos foi
feita de acordo com a norma C373-88 (ASTM), utilizando-se a expressao dada
por:

PA= Mu—Ms x100 (3.5)
Mu — Mi

Onde:
PA — porosidade aparente;
Mu — massa (g) dos corpos ceramicos saturados com agua;
Ms — massa (g) dos corpos ceramicos secos;
Mi — massa (g) do corpo ceramico imerso em agua, que sera medida pelo

meétodo da balanca hidrostatica.
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3.2.5.5- Resisténcia a tracao pelo método de compresséao diametral

As pastilhas utilizadas deste trabalho foram submetidas a ensaio de
compressédo diametral com auxilio de uma maquina de ensaio universal, marca
Instron, modelo 5582, com velocidade de carregamento de 0,5 mm. Min. A
resisténcia a tracdo das pastilhas foi entdo obtida a partir da seguinte

expressao:

T[.d.h (3.6)
Onde:

O.— tensédo compressiva de ruptura (MPa)
F — carga de ruptura (N)
d — didmetro das pastilhas (mm)

h — altura das pastilhas cilindricas (mm)
3.2.6- Caracterizacao térmica

3.2.6.1- Condutividade térmica e Efusividade térmica

Nenhum método fototérmico pode fornecer a condutividade térmica de
uma amostra diretamente (Almond e Patel, 1996), uma vez que este parametro
estd sempre acoplado com a capacidade térmica. A condutividade depende do
calor especifico, que € afetado pelas variaveis composi¢cées microestruturais do
material (impurezas, contorno de graos), que modificam a velocidade e o livre
caminho médio dos portadores de calor. Assim, a partir da determinacao da
difusividade térmica (a) e da capacidade térmica especifica (C), podemos entéo
determinar a condutividade térmica (K) e a efusividade térmica (€) das pecas de
silicato por meio das seguintes expressoes :

& p.Cp (3.8)

K=a.p.Cp e=k.p.Cp

ou seja, através de metodologias relativamente de baixo custo, podemos
identificar de forma precisa quatro importantes propriedades de um

determinado material.
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3.2.6.2- Capacidade térmica

Para a determinacdo da capacidade térmica foram confeccionadas
amostras com espessuras muito menores que o diametro da ordem de
micrometros. A peca de silicato foi pintada com uma fina camada de tinta preta
com espessura desprezivel, para garantir uma boa absorcdo superficial da
radiagdo. Em seguida, a amostra € colocada suspensa adiabaticamente dentro
de um frasco Dewar onde se realiza vacuo, Figura 3.7. Sob tais condi¢des o
principal mecanismo de troca de calor € o de radiacdo. O Dewar tem uma
entrada oOptica que possibilita o aguecimento da amostra por meio do laser de
He-Ne. Um termopar, acoplado no lado oposto ao iluminado da amostra,
permite 0 monitoramento da sua temperatura da amostra ao longo do tempo.

D
@)

() Laser HeNe

1 |

Multimetro

Bomba de vacuo

Coo [ T [ = P

| Pré-amplificador |

=

Temper. (K]

Tempo (=)

Figura 3.7 — Arranjo experimental para as medidas de capacidade térmica
especifica.

Os valores da temperatura em funcédo do tempo sao entdo monitorados
e armazenados através de um microcomputador. Cuidado deve ser exercido

para prevenir que o feixe de luz que aquece a amostra ndo incida também no
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termopar. Esta condicdo € garantida, fazendo a radiacéo incidir no centro da

amostra.

3.2.6.3 — Difusividade térmica

Segundo Mota (2008) arranjo experimental utilizado para as medidas de
difusividade térmica estd ilustrado na figura 3.8. A fonte de excitacdo adotada
foi um laser de He-Ne (Unilaser modelo 0.25), dotado de apenas uma linha de
emissdo em torno de 632,8 nm. Antes de atingir a superficie da amostra, a
radiacdo passa por um modulador mecéanico “chopper’” (EG&G Instruments

modelo 651), responsavel por modular a radiagdo incidente.

() Laser HeNe ()—W— ______ _‘|\‘

mpper

Espelho refletor

Lock-in OPC

o Rl ] —

| Pré-amplificador |

Sinal

Freg(Hz) |

Figura 3.8 - Arranjo experimental para as medidas de difusividade térmica
(Mota, 2008).

Como resultado do aquecimento da amostra pela absor¢cdo da luz
modulada, a pressdo dentro da célula oscila com a mesma frequéncia de
oscilacdo do “chopper” e assim pode ser detectada pelo microfone de eletreto.
O sinal fotoacustico resultante deste processo € alimentado por um pré-
amplificador (FET) e em seguida conduzido diretamente para um amplificador

“Lock-in” (Perkin Elmer Instruments modelo 5210), onde foi possivel obter tanto
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a fase quanto a amplitude do sinal fotoacustico (Silva, 1987), cujos valores séo

armazenados em um microcomputador através de um programa adequado.

3.2.7- Analise microestrutural e de fase

3.2.7.1-Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A superficie de fratura do material de silicato de célcio foi analisada via
microscopia eletronica de varredura (MEV), utilizando-se um microsocépio
eletrénico de varredura marca Shimadzu, SSX-550 , ap0s cobertura da amostra

com uma fina camada de platina.

3.2.7.2-Difracao de raios-X (DRX)

A analise de fases do material de silicato de célcio produzido foi
realizada por difragdo de raios-X. Determinou as fases cristalinas
remanescentes e as novas fases que foram formadas durante o processo de

obtencéo do novo material de isolac&o térmico.
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Capitulo 4- Resultados e discussao

4.1- Caracterizagdo das matérias primas

4.1.1- Caracterizacdo mineraldgica

4.1.1.1- Difragao de raios-X

A Figura 4.1 apresenta a difratometria de raios-x da amostra do chamote
em p6. Podem-se notar picos de difracdo caracteristicos das seguintes fases
cristalinas: quartzo (SiO,), illita/mica, feldspato potassico e hematita (Fe,O3). As
argilas usadas no polo de ceramica vermelha de Campos dos Goytacazes-RJ
sao ricas em caulinita, porém os picos de difracdo desse argilomineral ndo séao
vistos na Fig. 4.1 devido a sua transformacéo para a metacaulinita amorfa. O
quartzo e a mica muscovita sado fases consideradas residuais, ou seja,

proveniente da matéria- prima no seu estado natural (Vieira et al.,2005).
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Figura 4.1: Difratograma de raios-X do chamote.

Na Figura 4.2 estdo apresentados os padrdes de difracdo de raios-X da
amostra de casca do ovo galinaceo, em p6. A amostra apresentou todos os
picos de difracdo caracteristicos da calcita (CaCO3). A calcita apresenta
estrutura romboédrica, e & a forma termodinamicamente mais estavel de

CaCOg, a temperatura ambiente (Freire,2006).
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A andlise da composicdo do p6 da casca de ovo calcinada por difracéo
de raios — X demonstra que a calcinagdo causa a decomposi¢cado do carbonato
de calcio a 6xido de célcio, que pode ser reativo com a umidade do ar,

formando instantaneamente hidroxido de calcio (Pereira, 2009), tal como

mostra a Figura 4.3.
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Figura 4.2: Andlise de difracdo de raios-X do pé da casca do ovo sem calcinar.

Ca

Ca

Casca de Ovo
Ca- Calcita

Ca
Ca Ca,ca
ca | I Cacac,®  Caca
a

| R E—
10 20 30 40

20

50 60 70 80

1400

700

Intensidade (u.a)

O- Oxido de calcio
P- Portlandita

4.3- Analise de difracédo de raios-X do po da casca do ovo calcinada.
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4.1.1.2- Anélises térmicas (ATD/ ATG/)

As andlises térmicas (ATD e TG) do chamote sdo apresentadas na
Figura 4.4, onde observamos uma baixa perda de massa, isto esta relacionado
ao chamote ser um produto que ja passou por uma fase de queima a elevadas
temperaturas, onde ocorreram diversas perdas de massa dos argilominerais.

Além da perda de agua associadas a eles.
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Figura 4.4: Analise Térmica Diferencial e Termogravimétrica do chamote.

A analise térmica (ATD e TG) do p6 da casca de ovo sem calcinar é
apresentada na Figura 4.5, onde observamos elevada perda de massa em trés
etapas distintas, na primeira etapa ocorre a remoc¢do de agua com
aproximadamente 2,13 % de perda de massa, em uma faixa de temperatura
entre 25°C e 226 °C. A seguir, em um intervalo de temperatura de 226-576 °C
observa-se a decomposicao da matéria organica, com perda de 12,22 %. E na
Gltima etapa ocorre a perda de massa de 34,55 % entre 576 e 760 °C, que
estaria relacionada a liberagdo de CO, proveniente da decomposicdo do
CaCOg3. Acima de 750°C restou um residuo de aproximadamente 51,1 %,

referente as cinzas e compostos inorganicos (Pereira, 2009).
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Figura 4.5: Andlise térmica (ATD e TG) do p6 da casca de ovo sem calcinar.

Analise térmica da casca calcinada, para provar a agua da umidade reagiu com
o CaO

4.1.2 - Caracterizacdo quimica

A Tabela 4.1 apresenta os resultados da composi¢ao quimica e perda ao
fogo das matérias-primas utilizadas. Pode-se notar que os resultados da
composicdo quimica do chamote estdo de acordo com os resultados de
difracdo de raios-X do mesmo (Fig.4.1). Verifica-se que o chamote é
constituido principalmente por silica (SiO,), alumina (Al,O3) e 6xido de ferro
(Fe»03), além de quantidades menores de O6xidos de potéssio, titanio, calcio e
manganés. Os altos teores de silica e alumina indicam que o residuo é rico em
metacaulinita (2SiO,.Al,03), ja que a temperatura de queima do chamote foi
superior a 600 °C (Vieira, 2004). O 6xido de ferro é geralmente encontrado nas
argilas de Campos dos Goytacazes, bem como é responsavel pela coloracao
avermelhada dos produtos de ceramica vermelha. O oxido de potassio (K,0)
justifica as presencas de illita/mica e feldspato potassico. O baixo de teor de
perda ao fogo de 2,9 %, esta associada a eliminacéo parcial de hidroxilas da

gibsita - Al (OH)3 e da caulinita -2Si0,.Al,03.2H,0 (Vieira, 2004).
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Tabela 4.1: Composi¢cdo quimica do chamote, do pé da casca de ovo sem

calcinar e calcinada (% em peso).

Oxidos % Chamote Casca sem calcinar | Casca calcinada
SiO, 46,13 - -
Al,O3 35,45 - -
Fe O3 9,33 - -

K20 2,48 0,80 -
TiO, 1,52 - -
SOs 1,40 0,99 0,58
CaO 0,60 52,51 98,92
MnO 0,12 - -
Sro - 0,10 0,11
ZrO - - 0,01
Outros 0,16 - -
P.F 2,9 45.6 0,38

De acordo com a Tabela 4.1 a composi¢do quimica do p6 da casca de
ovo sem calcinar € basicamente constituida de éxido de calcio (CaO). Devido
fundamentalmente a presenca de carbonato de célcio (CaCO3) . A amostra
também continha pequenas quantidades SrO, K,O, SOs, relatando inferior a
1,9% da composicdo total. A partir de um ponto de vista quimico de um
material & base de carbonato, as amostras de residuos da casca de ovo podem
ser consideradas relativamente puras. Além disso, observou-se também que o
residuo apresenta aproximadamente uma perda ao fogo de 45,6%. Este alto
valor de PF é causada pela decomposicao da matéria organica e da calcita
(CaCO3) com a formagédo de CaO e de didxido de carbono (CO,).

O 6xido predominante no pd da casca de ovo calcinada também € o
oxido de calcio, assim como na casca sem calcinar, com 98, 92 % da
composicao total, devido a presenca de calcita, como mostra a Tabela 4.1.
Também foram encontradas pequenas quantidade de SOs;, SrO e ZrO,, que

juntas somam 0,7 %. A baixa perda ao fogo de aproximadamente 0,38 % pode
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estar relacionada com a formacgédo da Portlandita, ja que por ter passado por

um processo de calcinagdo houve a perda total de CO, e matéria organica.

4.1.3- Caracterizacao fisica

4.1.3.1 - Distribuicdo de tamanho de particulas e massa especifica real

A distribuicdo do tamanho de particulas do chamote € apresentada na
Figura 4.7. Os resultados indicam que a amostra de chamote contém 9% de
fracdo argila (x < 2 um) e é rico em particulas na fracédo silte (2 < x < 63 um)
com cerca de 69 %, areia fina (63 < x <200 um) com cerca de 22 %.

O Valor da massa especifica real dos grdos do chamote medido por
meio de picnometria foi de 2,79 g/cm?.
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Figura 4.7: Curva de distribuicdo de tamanho de particulas do chamote.

O resultado da distribuicdo do tamanho de particulas do residuo da
casca de ovo em pO é apresentado na Figura 4.8, as amostras indicam que
este residuo contém apenas 1% de suas particulas na fragdo argila (x < 2 um),
porém apresenta alto teor de particulas na fracéo areia fina (63 < x < 200 um)
com cerca de 56 % e silte (2 < x <63 um) com cerca de 43 % .

O Valor da massa especifica real dos grédos da casca de ovo em po
medido por meio de picnometria foi de 2,40 g/cm?.
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Figura 4.8: Distribuicdo do tamanho de particulas do residuo da casca de ovo

sem calcinar.

4.1.3.2 — Morfologia

A analise morfoldgica por microscopia Optica apresentada na Figura 4.9,

referente ao p6 de chamote, revela a presenca de particulas angulares

provavelmente o quartzo. A presenca de particulas mais escuras que podem

estar associadas a minerais ferromagnesianos, indicada pela seta vermelha.

Além disso, pode-se notar a presenca de particulas do mineral mica muscovita

indicado pela seta preta.

Figura 4.9: Analise morfologica do p6 de chamote

a) 216X; b) 430X.
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A micrografia do pé de chamote obtida por MEV esta apresentada na
Figura 4.10. Notam-se pequenas particulas de morfologia porosa e pseudo-
hexagonais que provavelmente podem estar associadas a caulinita que
originou o chamote (Vieira et al, 2004). Pelo EDS podemos observar picos mais
intensos de Si, O, Al e C, além de outros picos de intensidade menor que € o
caso do Fe e da Pt. Todos esse elementos estdo de acordo com os resultados
obtidos na composicao quimica do chamote (Figura 4.1), exceto o C e Pt, que
sdo os elementos encontrado na fita de carbono e na metalizacdo do material

para a realizacdo da analise.
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Figura 4.10: Micrografias de MEV do p6 de chamote com mapeamento de

EDS. Aumento de (a) 500x e (b) 1000x.

Aspectos da morfologia das particulas da amostra do residuos de casca
de ovo sem calcinar em pd, obtido no microscépio éptico sdo descritos na
Figura 4.11. Pode observar que as particulas de residuos de casca de ovo
apresenta forma irregular, devido o processo de cominuicdo utilizado na

producdo do material.
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Figura 4.11: Analise morfologica do pé de residuo da casca de ovo sem
calcinar a) 216 X; b) 430 X.

A Figura 4.12 apresenta as micrografias eletrébnicas de varredura do
residuo de casca de ovo em pd. Que além de apresentar particulas irregulares
como ja foi mostrada na Figura 4.11, podemos notar uma vasta gama de
tamanhos de particulas, que corroboram os resultados obtidos na analise
granulométrica (Fig. 4.8). O EDS mostra picos intensos de Ca, C e O. Grande
parte do carbono e toda a platina detectada no EDS faz parte do material
utilizado na preparacdo das amostras, ja que utilizamos uma fita de carbono
para fixar o residuo de casca de ovo em uma moeda e a platina para

metalizacdo das amostras.
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Figura 4.12: Micrografias de MEV do p6 da casca de ovo sem calcinar com
mapeamento de EDS. Aumento de (a) 200 X; (b) 500 X; (c)1000 X.

4.2- Formulacédo e preparagcdo do material de silicato de célcio

Para a formulacdo do material de silicato de calcio foram utilizadas duas
misturas, uma de chamote e p6 de casca de ovo sem calcinar e outra de
chamote e po6 de casca de ovo calcinada. Para ambas as misturas permaneceu
a razao molar de 1:1 de CaO-SiO; (Felipe-Sesé, 2011), para a primeira mistura
foi utilizado 130,83 gramas de chamote e 109,74 gramas do po de casca de
ovo, na segunda mistura a quantidade de chamote ndo variou e foram
utilizadas 56,69 gramas de casca de ovo calcinada , esses dados foram obtidos

a partir das seguintes equacoes:

e Célculo para quantidade de chamote:
100g de chamote ----- 45,92 g de silica (composicéo quimica)
Xg de chamote ----- 60,08 g de silica (1 mol)
X= 130,83 gramas de chamote

e Calculo para quantidade de casca de ovo sem calcinar, em po:

(utilizando o grafico de perda de massa).

6,75¢ inicial (Casca de ovo) ----- 100 %
3,45¢ final (Casca de ovo ) ----- X %
X=51,1 % de CaO P.F de CO, + matéria organica= 48,9 %
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Logo:

100 g de casca de ovo ----- 51,1 g de (CaO)
X g de casca de ovo ----- 56,077 de CaO (1 mol)
X=109,74 de casca de ovo.

e Calculo para a quantidade de casca de ovo calcinada, em po:

100 g de casca de ovo ----- 98,92 g de CaO (composi¢cdo quimica da
X g de casca de ovo ----- 56,077 g de CaO (1 mol) casca calcinada)

X= 56,69 g de casca de ovo calcinada

Apds a homogeneizagdo da mistura (chamote + p6 de casca de ovo sem
calcinar) e (chamote + p6 de casca de ovo calcinada), com as quantidades
adequadas de cada um deles, ambos os materiais foram sintetizados em um
forno durante 24 horas com uma taxa de aguecimento de 20 °C por minuto, em
cinco temperaturas diferentes (1000 °C, 1050 °C, 1100 °C, 1150°C e 1200°C),
como mostra a Figura 4.13 e 4.14. Para as duas Ultimas temperaturas nao foi
possivel obter um material em p6 adequado para a confec¢édo das pecas, tanto
para o material obtido com o pé de casca de ovo sem calcinar quanto para o p6
da casca de ovo calcinada, devido a grande quantidade de fase liquida que se
formou durante a reacdo, como mostra na Figura 4.11 e a Figura 4.12. Por

isso, neste trabalho foram produzidas apenas as pecas do p6 de silicato de
calcio nas temperaturas de 1000 °C, 1050 °C e 1100 °C.
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Figura 4.13- Material de silicato de calcio obtido por sinterizacdo de chamote e

casca de ovo sem calcinar.

Figura 4.14- Material de silicato de calcio obtido por sinterizacdo de chamote e

casca de ovo calcinada.

4.3- Caracterizacdo do p6 de silicato de célcio

4.3.1- Difracado de raios-X (DRX)

Os materiais obtidos apds a mistura das matérias-primas: chamote e p6
de casca de ovo sem calcinar; e chamote com p6 de casca de ovo calcinada,
na razdo molar SiO,-CaO 1:1 e sintetizados nas temperaturas de 1000 °C,
1050 °C, 1100 °C, 1150 °C e 1200 °C foram caracterizadas por DRX.

O difratograma de raios-X dos materiais obtidos apés a mistura e
sintetizacdo nas temperaturas descritas, apresentou além da Wollastonita
(CaSiO3), Tridimita (SiO2) e Rakinita (CasSi,O;), tal como indicado no
diagrama de fases SiO,-CaO (pagina 16), outros silicatos como Ghelenita
(CaLAl(AISi)O7), Larnita (CapSiO4), Anortita (CaAl,Si,Og), Ferrobustamita
([Ca,Fe,Mn] 3Si30y), Cristobalita (SiO,) ( Fig. 4.15 e 4.16) .

Para a obtencéo destes silicatos ocorrem reac¢des no estado soélido que

podem ser descritas abaixo:

(a) De acordo com Traore (2003) a formacgéo da ghelenita ocorre a partir
de uma fase metaestavel da metacaulinita e do 6xido calcio, como mostra a

seguinte reacgao:
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Al,Si,O7 + (2+n) CaO - Ca,Al,SiO; + n Ca0SiO,

(b) Em seguida ocorre a formagao da anortita a partir da ghelenita, a
qual € combinada com o aluminio da metacaulinita e silicio presente no

guartzo, remanescente da matéria-prima.

CayAl,SiO7 + 3Si0, + Al,O3 2 2CaAlSi»Og

(c) A Cristobalita, fase cristalina da silica de maior estabilidade, pode ter
sido formada a partir cristalizacdo da silica ndo cristalina proveniente da
estrutura original da metacaulinita na presenca de impurezas como Fe;O3
(Spinelli et al., 2003 ; Carneiro et al., 2003).

(d) De acordo com Garcia (1990), a formacéo da larnita ocorre a partir
da reacdo da silica em presenca com o Oxido de calcio, de acordo com
seguinte reacao:

2 CaO +SiO;~> CaySiOy

(e) Ferrobustamita

(f) A formacdo da anortita tende a inibir a formacdo de mulita (forma

reestruturada da metacaulinita) (Freire, 2008).

No DRX também foram observados picos de difracdo que podem ser
das matérias-primas que ndo reagiram completamente, tal como Calcita
(CaCO0s3), Portilandita (Ca( OH ), ), Quartzo( SiO, ) e Hematita (Fe,03).

A presenca de impurezas na forma de oOxidos alcalinos, 6Oxidos de
aluminio e oOxidos ferrosos incentiva a formagcdo de fase liquida, em
temperaturas abaixo da esperada no diagrama de fases que é 1460 °C (Felipe-
Sesé,2011).
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Figura 4.15- Silicato de calcio obtido a partir de chamote e casca de ovo sem
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Figura 4.16- Silicato de célcio obtido a partir de chamote e casca de ovo
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4.3.2- Densidade real dos graos

A Tabela 4.2 e a Tabela 4.3 apresenta os valores da densidade real dos
graos para as particulas de silicato de célcio obtidas a partir do chamote e o p6
da casca de ovo sem calcinar; e chamote e o p6 de casca de ovo calcinada,
respectivamente. A densidade teérica da Wollastonita é 2,91 glcm?®
(Vichaphund, 2011). Portanto, era esperado, que a densidade do material de
silicato obtido aumentasse, em relacdo a densidade das matérias-primas,
devido as reacdes em sdlido e formacao de novas fases que ocorreram durante

0 processo de sintetizagao.

Tabela 4.2- Densidade real dos grdos de silicato de calcio com p6 da casca de

ovo sem calcinar.

Temperatura (°C) 1000 1050 1100

Densidade (g/cm®) 2,88 2,91 2,90

Tabela 4.3- Densidade real dos grdos de silicato de célcio com p6 da casca de
ovo calcinada.
Temperatura (°C) 1000 1050 1100

Densidade (g/cm®) 2,88 2,81 2,85

4.3.3- Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As Figura 4.17 e 4.18 apresentam as micrografias de MEV do pé de
silicato de calcio sintetizado a 1100°C, obtido com a mistura de chamote e pé
de casca de ovo sem calcinar; e chamote com pé de casca de ovo calcinada,
com mapeamento de EDS. Pode-se observar que para ambos os materiais 0s
grdos apresentam tamanho de particulas irregulares e porosos. Todos o0s
mapeamento por EDS apresentaram composi¢coes de Si, Al, Ca, O, Fe, Pt, C,

em maiores ou menores intensidades variando de uma temperatura para outra,
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estes elementos sdo os principais constituintes das fases formadas durante a
sintetizacdo desse novo material, que foi apresentada na Figura 4.15-c e 4.16-
c. Toda a platina e parte do carbono detectada no EDS faz parte do material
utilizado na preparacdo das amostras, ja que utilizamos uma fita de carbono
para fixar o material de silicato em uma moeda e a platina para metalizacao

das amostras.
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Figura 4.17- Micrografias de MEV do po de silicato de célcio sintetizado a
1100°C, obtido com a mistura de chamote e casca de ovo sem calcinar , com
mapeamento de EDS. Aumento de (a) 200x e (b) 500x (c) 1000x.
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Figura 4.18- Micrografias de MEV do p6 de silicato de célcio sintetizado a
1100°C, obtido com a mistura de chamote e casca de ovo calcinada, com
mapeamento de EDS. Aumento de (a) 200 X; (b) 500 X; (c) 1000 X.

4.4- Preparacao dos corpos de prova

Foram produzidos 12 corpos de prova para as temperaturas de 1000 °C,
1050 °C e 1100 °C. Para cada peca foi utilizado 10 gramas de material de
silicato de calcio, que foi prensado em prensa hidraulica, por prensagem
uniaxial a 4,1 toneladas, na forma de pastilhas com diametro aproximados de
25 mm e altura de 10mm, em matriz de aco inoxidavel com cavidade circular.
Apbés a compactacdo as pecgas de silicato de célcio foram submetidas a
secagem a 110 °C durante 24 horas. Finalmente, as amostras de teste foram
curadas por imersdao em agua, a 5 minutos por dia durante 1 semana. Em

seguida foram secas em estufa a 110 °C durante 48 horas, Figura 4.19.
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() (b)
Figura 4.19- Pecas de silicato de célcio apds a cura . (2) chamote e casca de

ovo sem calcinar (b) chamote e casca de ovo calcinada.
4.5- Ensaios fisicos e mecanicos

Os dados de porosidade aparente e absor¢cdo de &gua estédo
apresentados nas Figuras 4.20 e 4.21, respectivamente. Pode-se notar que as
pecas obtidas do p6 de silicato de calcio, a partir da sintetizacdo de chamote e
casca de ovo calcinada, nas temperaturas de 1050°C e 1100°C,
apresentaram valores maiores de absorcdo de agua, isto pode estar
associado a presenca de CaO, que tende a reagir com os silicatos, como
descrito nas rea¢fes de formacdo de fases, e/ou reagir com agua formando a
Portlandita , criando possibilidade de porosidade aberta. Enquanto nas pecas
da mistura sintetizada a partir chamote e casca de ovo sem calcinar apresentou
absorcdo e porosidade mais baixa, que pode ser explicada pela presenca do
CaCO3; que néo reagiu completamente (Felipe-Sesé, 2011), como mostra o
difratograma de raio-X na Figura 4.15.

As pecas produzidas do pé de silicato de calcio sintetizado a 1000 °C
apresentaram maior porosidade aparente e absorcdo de agua para a mistura
com a casca de ovo sem calcinar do que para a mistura com a casca ja
calcinada, isso apresenta um indicativo de que as reacdes que ocorreram
nessa temperatura durante o processo de sintetizacdo e cura interferiram nas
propriedades das pecas. Possivelmente a hidratacdo do 6xido de calcio em
Portlandita estaria relacionada com a elevada porosidade aparente do material,
devido & diminuicdo da densidade do CaO de 3,35 g/cm?® para Ca(OH), de 2,21
g/cm?® Euroaktion, 2014). O difratograma de raio-X na Figura 4.15, comprova
gue a quantidade de picos de Portilandita foi maior na temperatura de 1000°C

com a casca sem calcinar.
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Figura 4.20- Porosidade aberta das pecas de silicato de calcio sem calcinar e
calcinada.
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Figura 4.21- Absorcdo de agua das pecas de silicato de calcio sem calcinar e
calcinada.

A Figura 4.22 apresenta os dados de succdo da peca de silicato de
calcio, que foi maior para as pecas de silicato de célcio sintetizadas a partir da
mistura com a casca de ovo em pé calcinada, pois durante as reacdes e

formacdes de fases essa mistura apresentou uma porosidade maior.
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Figura 4.22- Succ¢édo da peca de silicato de calcio.

De acordo com a Figura 4.23 a densidade aparente das pecas de silicato
de célcio, apresentou uma variacdo entre 1,82 g/cm® e 1,95 g/cm®. A densidade
aparente de um material pode estar associada a quantidade de poros presente
na peca, como a porosidade mostrada na Figura 4.20, foi menor para as pecas
de silicato de calcio sintetizados a partir do p6 da casca de ovo sem calcinar
nas temperaturas de 1050 °C e 1100 °C j4 era de esperar que eles
apresentassem maior densidade aparente, assim como foi obtido. Para a
temperatura de 1000 °C também houve essa inversao, a pe¢a que apresentou
menor porosidade obteve maior densidade aparente, que foi o caso da mistura

com o pé da casca calcinada.
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Figura 4.23- Densidade aparente das pecas de silicato de calcio sem calcinar e
calcinada.

A Figura 4.24 apresenta os dados de resisténcia a flexdo do material de
silicato de calcio sintetizados com chamote e pé de casca de ovo sem calcinar
e calcinado. Em geral, existem dois fatores importantes que podem afetar a
resisténcia mecanica dos materiais ceramicos, séo eles: porosidade e tamanho
dos graos. Quanto maior a porosidade e o tamanho dos grdos, menor sera a
resisténcia material ceramico (Lin, 2004). Por isso que as pecas de silicato de
calcio produzidas com o pé da casca de ovo sem calcinar a 1000 °C
apresentou menor resisténcia mecanica do que na outra mistura. Pois como foi
mostrada na Figura 4.20 a porosidade aparente dessas pecas foi maior. J4 nas
temperaturas de 1050 °C e 1100 °C ocorreu o inverso, a mistura com o po

calcinado foi menos resistente, por apresentarem maior porosidade.
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Figura 4.24- Tenséo a tracao pelo método de compresséao diametral da peca de

silicato de calcio.

4.6- Caracterizacdo térmica

Para a realizacdo das analises térmicas foram produzidos mais cinco
corpos de prova para as temperaturas de 1000°C, 1050°C e 1100°C, com o
p6 de silicato de célcio umedecido com 15 % de agua, produzidos com o
po da casca de ovo sem calcinar/calcinada e chamote, com espessura

gue variavam entre 350 p a 400 p, como mostra a Figura 4.25.
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Figura 4.25- Corpos de prova de silicato de calcio com espessura entre 350 u a
400 p.

4.6.1- Condutividade térmica e Efusividade térmica

4.6.2- Capacidade térmica

4.6.3 - Difusividade térmica

4.7- Andlise microestrutural

4.7.1- Microscopia optica (MO)

A Figura 4.28 e 4.29 apresenta as imagens da fratura dos corpos de prova de
silicato sintetizados com chamote e p6 da casca de ovo sem calcinar e
chamote com pé da casca de ovo calcinada obtidas através da microscopia
Optica. Pode-se observar que como aumento da temperatura os silicatos
sintetizados apresentaram uma coloragdo mais clara com alguns pontos mais
escuros, caracteristicas dos minerais que contém ferro. A mistura com a casca
de ovo em po calcinada apresentou uma coloracdo mais avermelhada e com
mais pontos escuros, pois a quantidade de chamote utilizada foi maior.
Observa-se ainda uma concentracdo de particulas brancas, provavelmente da
calcita que nao reagiu (para a mistura com a casca sem calcinar) e de quartzo.
Observamos também que nas temperaturas mais elevadas as particulas
estavam mais aglomeradas , devido a presenca de fase liquida que foi maior

para essas temperaturas.
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Figura 4.28- Analise morfolégica para o silicato de calcio sintetizado com
chamote e p6 de casca de ovo sem calcinar, com aumento de 430 X nas
temperaturas de a)1000°C b)1050 °C e ¢)1100 °C
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Figura 4.29- Analise morfologica para o silicato de calcio sintetizado com
chamote e pé de casca de ovo calcinada, com aumento de 430 X nas
temperaturas de a)1000°C b)1050 °C e ¢)1100 °C

4.7.2- Microscopia eletronica de varredura (MEV)

E possivel notar mais presenca de fases liquida nas temperaturas de 1050 e
1100

As Figuras 4.30 a, b e c apresentam as micrografias da superficie de
fratura do material de silicato de calcio, obtido a partir das misturas de chamote
com o po6 da casca de ovo sem calcinar sintetizadas nas temperaturas de 1000
°C, 1050 °C e 1100°C, respectivamente. Pode-se observar que o material
sintetizado a 1000 °C apresentou uma superficie mais porosa em relacdo as
outras temperaturas. Esta porosidade € resultante da etapa do processo de
transformacao do oxido de calcio em portlandita, como ja foi descrito no item
4.5. Nas temperaturas de 1050°C e 1100°C, € possivel notar maior presenca
de fase liquida, apresentando menor quantidade de poros. Os resultados
obtidos estédo de acordo com os valores de porosidade encontrados na Figura
4.20. Todos os mapeamento por EDS apresentaram composi¢des de Si, Al,
Ca, O, Fe, Pt, C, em maiores ou menores intensidades variando de uma
temperatura para outra, estes elementos sdo 0s principais constituintes das
fases formadas durante a sintetizagdo desse novo material, que foi
apresentada na Figura 4.15 a; b; c. Toda a platina detectada no EDS faz parte

da metalizacdo das amostras.
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Figura 4.30- Micrografias de MEV da superficie de fratura do material de
silicato de célcio sintetizado a partir de chamote e p6 de casca de ovo sem
calcinar, com mapeamento de EDS, nas temperaturas de a)1000 °C, b) 1050
°C e ¢)1100 °C

As Figuras 4.31 a, b e ¢ apresentam as micrografias da superficie de
fratura do material de silicato de calcio, obtido a partir das misturas de chamote
com o po da casca de ovo calcinada sintetizadas nas temperaturas de 1000 °C,
1050 °C e 1100°C, respectivamente. Pode-se observar que o material
sintetizado a 1100 °C apresentou uma superficie mais porosa em relacdo as
outras temperaturas. Esta porosidade pode estar associado a presenca de
CaO, que com o aumentou da temperatura tende a reagir mais com 0s
silicatos, como descrito nas reacdes de formacdo de fases, criando
possibilidade de porosidade aberta. Todos os mapeamento por EDS
apresentaram composicdes de Si, Al, Ca, O, Fe, Pt, C, em maiores ou menores
intensidades variando de uma temperatura para outra, estes elementos sdo o0s

principais constituintes das fases formadas durante a sintetizacdo desse novo
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material, que foi apresentada na Figura 4.16 a; b; c. Toda a platina detectada

no EDS faz parte do material utilizado na metalizagao das amostras.
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Figura 4.31- Micrografias de MEV da superficie de fratura do material de
silicato de célcio sintetizado a partir de chamote e p6 de casca de ovo
calcinada, com mapeamento de EDS, nas temperaturas de a)1000 °C, b)1050
°C e ¢)1100 °C.
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5.1. Conclusdes

Neste trabalho de mestrado foi estudado a sintetizacdo do material de
silicato de calcio a partir das matérias-primas de chamote e casca de ovo em
po sem calcinar e calcinada. Os resultados experimentais e discussédo deles

permitiram as seguintes conclusodes:

v' O residuo de chamote é constituido quimicamente por silica (SiO,),
alumina (Al,O3), 6xido de ferro (Fe;O3) e outros 0xidos que somam 6,28
% da composicao total da amostra, e apresenta baixa perda ao fogo (2,9
%). Do ponto de vista mineralégico, o chamote é constituido de quartzo,
illita/mica, feldspato potassico e hematita. Do ponto de vista fisico ele é

rico em particulas na fracao silte (2 < x < 63 um) com cerca de 69%.

v' A casca de ovo sem calcinar é quimicamente constituida de 6xido de
calcio (CaO). A amostra também continha pequenas quantidades SrO,
K-0, SO3, sendo inferior a 1,9% da composicao total e alta perda ao fogo
(45,6%) .Do ponto de vista mineraldgico, a casca de ovo € constituida
principalmente de calcita (CaCO3). Do ponto de vista fisico, o residuo
apresenta grande quantidade de particulas na fracdo areia fina (63 < x <

200 um) com cerca de 56 % e silte (2 < x < 63u m) com cerca de 43 %.

v' A casca de ovo calcinada é quimicamente constituida de 6xido de célcio,
assim como na casca sem calcinar, com 98, 92 % da composicéo total e
pequenas quantidade de SOj;, SrO e ZrO,, que juntas somam 0,7 %,
possui baixa perda ao fogo de aproximadamente 0,38 %. Do ponto de
vista mineralégico, o residuo calcinado € constituido de portlandita e

6xido de calcio.

v' A andlise mineral6gica depois da sintetizacdo da mistura dos pos das
matérias-primas indicou que houve mudancas nas fases cristalinas.
Confirmando que houve a formacao do silicato de calcio e outras fases
nas temperaturas de 1000°C, 1050°C, 1100°C, 1150°C e 1200°C, que
foram: Wollastonita (CaSiO3), Tridimita (SiO;) e Rakinita, Ghelenita
(CazAl(AlSi)O7), Larnita (CaySiO,4), Anortita (CaAl,Si,Og), Ferrobustamita
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([Ca,Fe,Mn] 3 Si30qg), Cristobalita (SiO,), Calcita (CaCO3), Portilandita
(Ca( OH );), Quartzo( SiO, ) e Hematita (Fe,O3). Na temperatura de 1150
°C para a casca de ovo sem calcinar, das fases descritas acima a Unica
gue nao apareceu foi a Larnita. Para todas as temperaturas com a casca
calcinada ndo houve a presenca da calcita. Além da calcita a
Temperatura de 1150°C para a mesma mistura também n&o apresentou

hematita e larnita.

v Nédo foi possivel trabalhar com o0s materiais sintetizados nas
temperaturas de 1150 °C e 1200°C, devido a grande quantidade de

fase liquida presente nessas temperaturas.

v" Houve diferenca nas propriedades tecnolégicas dos corpos sintetizados
de silicato de calcio, nas temperaturas de 1000°C, 1050°C e 1100°C, a
partir de chamote e pé de casca de ovo sem calcinar para a mistura de
chamote e pé de casca de ovo calcinada. Na primeira mistura a
porosidade foi menor, e consequentemente, diminui a absorcao de agua,
com excecao da temperatura de 1000°C onde ocorreu o inverso, devido

a alteracdes na formacao das fases, dessa para as demais temperaturas.

v" Observou que houve melhor resisténcia do silicato de calcio produzido
com o po6 da casca de ovo calcinada na temperatura de 1000°C. Com
excecao a ela, o material com melhor resisténcia foi o silicato de célcio
produzido com a casca sem calcinar nas trés temperaturas usadas neste

trabalho.

v" O silicato de calcio produzido a 1000°C com a casca calcinada e com a
casca sem calcinar, foi 0 que mais apresentou variacdo na densidade
aparente, que pode ser explicada pela maior quantidade de poros nessa

temperatura.

v" Houve uma elevada variacdo nos valores de succao obtida pelo material
de silicato de célcio com a casca calcinada, devido ao maior nimero de

poros presentes durante as reacoes de sintetizacao deste produto.
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5.2. Sugestdes para trabalhos futuros

v Avaliar a viabilidade econémica da utilizacao do residuo de casca de ovo
e chamote para a sintetizacdo do silicato de célcio para uso como

isolante térmico em material ceramico.

v Variar o formato do corpo de prova

v' Aumentar a quantidade de corpos de prova para uma estatistica mais

apurada.

v' Fazer outras composic6es com razao molares diferentes.
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