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Resumo da dissertacao apresentada ao CCT-UENF como parte dos requisitos
para obtencéo do grau de Mestre em Engenharia e Ciéncia dos Materiais.

ESTUDO DA INCORPORACAO DE RESIDUO DE VIDRO NAS
PROPRIEDADES E MICROESTRUTURA DE PORCELANA ALUMINOSA

Talita Faria dos Santos

31 de Agosto de 2015

Orientador: Prof. José Nilson Franca de Holanda

As porcelanas aluminosas sdo materiais ceramicos complexos que apresentam
propriedades dielétricas e mecanicas adequadas para aplicagdo como materiais
de isolacao elétrica em alta tensdo. Estas porcelanas sdo geralmente produzidas
a partir de formulagbes triaxiais a base de caulim, feldspato e alumina. Neste
trabalho é estudada a possibilidade de substituir o feldspato sédico por uma
matéria-prima alternativa, no caso residuos de vidros. Diversas massas ceramicas
foram preparadas pelo processo via seca contendo até 30 % em peso de residuo
de vidro (residuo de vidro plano e residuo de vidro de TV) em substituicdo ao
feldspato sédico. As pecas ceramicas foram preparadas por prensagem uniaxial a
50 MPa e queimadas em temperaturas entre 1150 a 1300 °C usando um ciclo de
queima rapida (< 60 min). As pecas queimadas foram caracterizadas em termos
de propriedades técnicas (retracdo linear, absorcdo de agua, massa especifica
aparente, resistividade elétrica de volume), analise de fases e microestrutura. Os
resultados indicaram que a adi¢éo do residuo de vidro e a temperatura de queima
influenciaram ambos as propriedades técnicas e a microestrutura sinterizada. Foi
constatado que a temperatura de queima de 1300 °C € a mais apropriada para

producéo de porcelana aluminosa contendo residuo de vidro.
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STUDY OF THE INCORPORATION OF GLASS WASTES ON THE
PROPERTIES AND MICROSTRUCTURE OF ALUMINOUS PORCELAIN

Talita Faria dos Santos

August 31, 2015

Advisor: Prof. José Nilson Franca de Holanda

The aluminous porcelains are complex ceramic materials that have dielectric and
mechanical properties suitable for use as electrical insulation materiais for high
tension. These porcelains are usually produced from triaxial formulations using
caulim, feldspar, and alumina. In this work is studied the possibility of replacing
sodium feldspar with an alternative raw materal such as glass wastes. Several
ceramic pastes were prepared by the dry process contaning up to 30 wt.% of
glass waste (plan glass waste and TV glass waste) to replace sodium feldspar.
Ceramic pieces were prepared by uniaxial pressing at 50MPa and fired at
temperatures between 1150 and 1300 °C using a fast-firing cycle (< 60 min). The
fired pieces were characterized in terms of technical properties (linear shrinkage,
water absorption, apparent density, apparent porosity, mechanical strength, and
volume electrical resistivity), phase analysis, and sintered microstructure. The
results indcated that the addition of glass waste and firing temperature influenced
both the technical properties and sintered microstructure. It was found that the
firing temperature of 1300 °C is the most approriate for manufacture of aluminous

electrical porcelain.



CAPITULO 1 - INTRODUCAO

1.1 Aspectos Gerais

A porcelana € um material duro e resistente, com porosidade préxima de
zero, € formada de oxidos do sistema triaxial alumina-silica-0xidos, e sua mistura
basica é formada por caulim, feldspato e quartzo. Ela se distingue de outros
produtos ceramicos por sua vitrificagdo, transparéncia e resisténcia mecanica
(Silva,2009).

Como isolador elétrico, a porcelana elétrica possui elevada resistividade
elétrica, elevada rigidez dielétrica, também apresenta baixo teor de dissipacéo e
baixa constante dielétrica ( Silva,2009).

De acordo com Chinelatto e Souza (2004 a,b) as porcelanas sao
ceramicas multifasicas produzidas a partir de matérias-primas naturais. Elas sao
utilizadas como materiais de engenharia com uma grande variedade de
aplicacbes. Por sua natureza, a porcelana é considerada como uma das mais
complexas de todas as ceramicas. Em particular, as porcelanas elétricas triaxiais
formadas por alumina, feldspato e caulim sdo chamadas de porcelanas
aluminosas.

Dentre os principais tipos de porcelanas destacam-se as porcelanas
triaxiais compostas por quartzo, feldspato e caulim. A substituicdo total ou parcial
do quartzo por alumina tem sido utilizado para promover aumento da resisténcia
mecanica (Chinelatto e Souza, 2004 a). Ja as porcelanas aluminosas que sao
formadas por alumina, feldspato e caulim e utilizadas na fabricacdo de isoladores
elétricos de alta tensdo, possuem propriedades dielétricas adequadas e
propriedades mecéanicas superiores as das porcelanas que utilizam quartzo
(Chinelatto e Souza 2004, a).

As porcelanas silicosas ricas em quartzo sao utilizadas na fabricacao de
isoladores de baixa tensdo. Na literatura, existem diversos resultados de
propriedades fisico-mecanicas, sobre estudos da influéncia de aditivos no
desenvolvimento da microestrutura e das propriedades das porcelanas
(Chinelatto e Souza, 2004a). Os aditivos geralmente sao adicionados na forma
de Oxidos, sendo Fe203, TiO2, CaO, MgO, Cr203, Na20 e K20 os mais
estudados (Chinelatto e Souza, 2000).



Neste trabalho de dissertagcdo de mestrado foi usado como aditivo dois
tipos de residuos de vidro, o residuo de vidro plano (RVP) e o residuo de vidro de
tubo de TV( RVTTV) em substituicdo do feldspato sodico natural na formulagéo
da massa ceramica. O reaproveitamento e reciclagem de matérias sé&o
crescentes, e a conscientizagdo ambiental vem fazendo parte das industrias. A

alternativa de reaproveitamento diminui o uso dos recursos naturais.

1.2 Objetivos

Esta pesquisa teve como objetivo principal estudar o desenvolvimento e
caracterizacdo de porcelana elétrica aluminosa incorporada com residuos de
vidros, com énfase especial sobre as propriedades fisicas e microestrutura
sinterizada. Ressalta-se que o residuo de vidro é usado em substituicio ao
material fundente natural (feldspato sédico) nas formulagdes de porcelana

aluminosa.
Os objetivos especificos estdo relacionados abaixo:

v'Formular, preparar e caracterizar as massas ceramicas incorporadas
com residuos de vidros;

v'Preparar corpos ceramicos para porcelana elétrica.

v Caracterizacao fisica, mecénica e elétrica dos corpos ceramicos atraves
dos ensaios de absorcao de &gua, retracao linear, e resistividade elétrica.

v'Analise microestrutural e de fases das pecas ceramicas.

1.3 Justificativas

Entender e elucidar o problema delineado justificaria, por si, a dissertacao
de mestrado. Isto decorre do fato de que é de grande interesse cientifico e pratico
a busca de alternativas viaveis para a valorizacdo e reciclagem de residuos
sélidos poluentes. A gestdo adequada destes residuos reflete um equilibrio entre
a conservacgao de recursos naturais e 0 consumo.

No caso especifico de residuos de vidros € muito importante, pois no
Brasil somente parte desses residuos é reciclado de forma correta. Além disso, &
importante estudar o entendimento da interacdo entre o0 residuo e o0s

componentes da massa ceramica de referéncia da porcelana elétrica aluminosa.



A reciclagem de residuos, em especial a de vidro constitui uma
oportunidade de transformacéao de uma fonte importante de despesas em fonte de

faturamento ou de reducédo das despesas de deposicao.



CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1- Porcelanas Elétricas

As porcelanas sé@o constituidas por massas do tipo composta, formadas
de argilas plésticas, caulins, quartzo, alumina e fundentes (feldspato, filito,
carbonatos) (Motta et al; 2001). Especificamente, a porcelana elétrica é um
isolador elétrico para redes de alta tensédo ou de baixa tenséo. Igbal e Lee (2000)
destacam que as porcelanas elétricas sao aquelas que tém a funcao de garantir o
isolamento de fios e cabos energizados em redes de baixa e alta tensdao,
interferindo na transmissdo de energia a longa distancia. JA& Chen et al. (2004)
destacam que as porcelanas elétricas sdo ceramicas utilizadas com a funcao de
isoladores por possuirem boa resisténcia mecéanica, além de apresentar alta
resisténcia dielétrica e baixa perda por fator de dissipacdo de calor. Tendo em
vista a importancia da energia elétrica para a sociedade moderna, torna-se
necessario o aprimoramento constante dos materiais utilizados para este fim
(Bonetti et al., 2007).

O setor da porcelana é formado por grande variedade de produtos que se
identificam pela composicdo da massa, a temperatura de queima e o tipo de
fundente a ser usado. Neste trabalho o direcionamento sera para as porcelanas

norteadas para uso como isoladores elétricos, ou seja porcelana elétricas.

2.1.1- Propriedades das porcelanas elétricas

A propriedade fundamental de uma porcelana elétrica para alta tenséo € a
baixa quantidade ou auséncia de poros abertos. Os poros fechados devem ser de
preferéncia ausentes. De acordo com Portella et al (1997), a porosidade aberta
medida pelo método de absor¢cdo de agua deve ser menor do que 0,5 %. A
porcelana elétrica € um material de baixa absorcdo de agua devido ao alto
conteudo de fase vitrea apos queima, bem como ndo deve apresentar trincas
Portella et al, (1997).

A resisténcia mecéanica das porcelanas € consequéncia do

processamento ceramico que lhe deu origem, bem como as matérias-primas e



suas caracteristicas, processo de conformagéo, temperatura, tempo e atmosfera,
estes fatores determinam a complexidade da microestrutura, a partir das fases
gue a promovem. Sao0 na sua maioria variaveis de dificil controle, tornando dificil a
previsdo das propriedades finais e, dentre essas, a resisténcia mecanica do corpo
ceramico (Braganca e Bergmann, 2004).

Ja como isolador elétrico a porcelana elétrica possui elevada resistividade
elétrica, elevada rigidez dielétrica, também apresenta baixo fator de dissipacao e
baixa constante dielétrica. Chinelatto e Souza (2004 a) definem a elevada
resistividade elétrica pelo grau de oposicédo que o material oferece a passagem de
corrente elétrica, permanecendo intacto, pois ha apenas uma simples passagem
de corrente elétrica.

Na Tabela 2.1 sdo apresentadas as principais propriedades técnicas de
porcelana elétrica para isoladores de alta tensdo, que é objetivo do presente

estudo.

Tabela 2.1 - Propriedades da porcelana elétrica para isoladores de alta
tensao (Portella et al., 1997).

Propriedades Valores médios
Massa especifica, g/cm? 23a25
Resisténcia & tracéo, kgf/cm? 60 a 100
Resisténcia a compressao, 6000 a 8600
Kgflcm?
Médulo de elasticidade, Kgf/cm? 67 a 102
Condutividade térmica, 3,5a9,1x10°
cal/s/cm/°C/cm
Fator de dissipacéo(50-60 Hz) a 20 a 56 x10°®
20°C
Rigidez dielétrica, Kv/imm 36 a45
Resistividade volumétrica(20 °C), 10% a 10"
Q.m




A Figura 2.1(a) apresenta os isoladores de porcelana elétrica aluminosa
de apoio dos condutores, fixados rigidamente, caso de barramento e subestacoes
e painéis metalicos, enquanto que a figura 2.2(b) de porcelana elétrica silicosa
aguelas compostas de lacos pré-formados, de modo a permitir um pequeno

deslocamento durante o ciclo de carga utilizados em rede de distribui¢ao.
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Figura 2.1(a) - Isoladores de apoio para subesta¢cfes (SMR representacgdes).

Figura 2.2(b) - Isoladores de suspenséo (WWW.linhasdetransmisséo).

2.1.2 -Tipos e aplicagdes das porcelanas elétricas:

O setor de porcelana é formado por grande variedade de produtos que se
identificam pela composicdo da massa, temperatura de queima e o tipo de
fundente a ser usado.

Para Smith (1998) porcelanas elétricas sdo usadas como isoladores em

sistemas de transmissdo de energia elétrica por conta de sua alta estabilidade em


http://www.linhasdetransmiss�o/

termos de suas propriedades elétricas, mecanicas e térmicas na presenca de

diversos ambientes.

Dentre os principais tipos de porcelanas destacam-se: As porcelanas
triaxiais compostas por quartzo, feldspato e caulim. A substituicédo total ou parcial
do quartzo por alumina tem sido utilizada para promover aumento da resisténcia
mecanica (Chinelatto e Souza, 2004a). Outro tipo € a porcelana aluminosa que é
formada por alumina, feldspato e caulim, a qual é utilizada na fabricacdo de
isoladores térmicos de alta tensédo. Este tipo de porcelana elétrica apresenta
propriedades dielétricas adequadas e propriedades mecéanicas superiores as das
porcelanas que utilizam o quartzo (Chinelatto e Souza, 2004a).

2.1.3 - Processo de Fabricacdo de Porcelana Elétrica

As porcelanas silicosas e aluminosas sdo as mais utlizadas como
isoladores elétricos de alta e baixa tenséo. Este trabalho tera foco na porcelana
elétrica aluminosa, formada por alumina, feldspato e caulim. A substituicdo do
quartzo por alumina tem sido feito para aumentar a resisténcia mecanica.

Segundo a ABC (2010) as matérias-primas empregadas na fabricacdo de
produtos ceramicos sao classificadas em naturais e sintéticas. Os naturais sao
agueles extraidos da natureza, ou que foram submetidos a algum tratamento
fisico para eliminacdo de impurezas indesejaveis, mas sem alterar a composi¢cao
quimica e mineraldgica do componente. Ja as sintéticas sdo aquelas que
individualmente ou em mistura foram submetidos a um tratamento térmico e
quimico.

De uma maneira geral, os isoladores elétricos sdo constituidos
basicamente de 30% de caulim+argila, 30% de feldspato e 40% de quartzo,
denominados isoladores de quartzo. Ja os isoladores especiais recebem a adicéo
de alumina, substituindo o quartzo, recebendo o nome de isoladores de alumina
(Mamede Filho, 1994).

Segundo Schmit (1979), as quantidades de matérias-primas podem sofrer
mudancas, de acordo com a aplicacdo que tem a porcelana. Em funcdo das
condicdes elétricas ou dielétricas, mecanicas e térmicas que o material tolerara,
as porcentagens sdo estabelecidas com base no tridangulo de composi¢do da
porcelana (Schimt,1979; Mamede Filho,1994).



Para descrever o processo de fabricagdo de porcelana, sera usado o
fluxograma mostrado na Figura 2.2 (ABC, 2009).

FLUXOGRAMA 3 - PROCESSO DE FABRICAGAD DE ISOLADORES DE ALTA TENSAO
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Figura 2.2 — Fluxograma do processo de fabricacdo de isoladores de alta tenséo

(ABC, 2009).



2.2.1 - Matérias-primas bésicas para a fabricacdo da porcelana

elétrica aluminosa

2.2.1.1 - Argila

A argila plastica é a principal argila utilizada na industria ceramica. Os
principais componentes sao argilominerais, matéria organica, sais solluveis e
particulas de quartzo, pirita, mica, calcita, dolomita e outros (Guggenheim e
Martin, 1995).

Os principais grupos dos argilominerais séo caulinita, ilita e esmectitas ou
montmorilonita (Santos, 1989). As mais refratarias sdo as argilas constituidas
essencialmente pelo argilomineral caulinita, pois sdo constituidos essencialmente
de silica (SiO,) e alumina (Al,O3). Outros minerais presentes nas argilas, que sao
considerados como impurezas, podem muitas vezes afetar as caracteristicas de
uma argila para uma dada aplicacdo. Por isso as impurezas devem ser eliminadas

ou atenuadas por processo fisico denominado beneficiamento (Norton,1973).

2.2.1.2 — Caulim

O caulim é um material formado por silicatos hidratados de aluminio,
como a caulinita e a haloisita. E de coloragdo branca e funde a 1800 °C. Seu
principal constituinte é a caulinita (Kulaif, 2005). A maioria das argilas puras é
constituida principalmente de caulinita. Na figura 2.3 pode-se visualizar através do
MEV a microestrutura da caulinita.

Segundo a Microcel Latino Americana (2008), o caulim € uma matéria-
prima ceramica encontrada em diversas regides do Brasil e do mundo.

Silva (2001) em seus estudos mostra as propriedades fisicas do caulim,
gue sao: granulometria grosseira, cristalinidade com lamelas hexagonais
cristalizadas, resisténcia mecéanica baixa e plasticidade baixa em comparacédo as

outras argilas.



Figura 2.3 - Imagem (MEV) mostrando os cristais de caulinita (Tecmin, 2011).

O cristal da caulinita € composto por camadas paralelas constituidas por
uma folha tetraédrica coordenada por atomos de silicio e uma folha octaédrica

coordenada por atomos de aluminio (Figura 2.4).

QO oxigénios

@ Hidroxilos

& Aluminios
0 O Silicios

Figura 2.4 - Estrutura cristalina da caulinita (ebah, 2011).

Silva (2001) mostra em seus estudos que o caulim apresenta varias
propriedades fisicas, as quais estdo resumidas na Tabela 2.2.

Tabela 2.2 - Caracteristicas do caulim (Silva, 2001).

Caracteristica Observacdao

Granulometria Grosseira

Cristalinidade Lamelas hexagonais cristalizadas
Resisténcia mecéanica Baixa em comparacao a outras argilas
Plasticidade Baixa em comparacao a outras argilas
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2.2.1.3. — Feldspato

Conforme a ABC (2010) e Microcel Latino Americano (2008) os feldspatos
cobrem uma série de aluminosilicatos alcalinos ou alcalinos terrosos.

Os feldspatos estdo presentes em todos os principais tipos de rochas,
mas principalmente nas igneas, o que dificulta a quantificacdo de suas reservas.

Para utilizacdo em ceramica, tem papel de fundente, pois seu ponto de
fusdo é menor do que da maioria de outros elementos. O feldspato € usado na
fabricacdo de vidro, fitas, esmaltes (vidrados), placas ceramicas, isoladores
elétricos de porcelana, louca de mesa e louga sanitaria (Ramos, 2001).

Para a industria do vidro o feldspato fornece a alumina que facilita a
aplicabilidade do vidro fundido, melhorando o produto final e dando-lhe uma
estabilidade quimica maior, inibindo a vitrificagcdo (Santos, 2012).

Na composicdo da porcelana o feldspato constitui o elemento fundente,

possibilitando a sinterizacao via fase liquida.

2.2.1.4 - Alumina

A alumina também chamada de 6xido de aluminio, Al,O3, € insolivel em
agua e liquidos organicos e nao possui facilidade em dissolver em acidos fortes e
alcalinos (Santos,1989).

Segundo o instituto Alcoa (2010), o Oxido de aluminio é produzido
industrialmente por meio de calcinacdo de aluminio, obtido a partir da purificacéo
da bauxita. Por se tratar de um material sintético, apresenta elevada consisténcia
quimica e granulométrica, particularmente quando comparado com as fontes

naturais de 6xido de aluminio.
2.3 - Formulacéo e preparagdo das massas ceramicas

A preparagdo da massa ceramica constitui-se na primeira fase no
processo produtivo. Essa preparacdo visa uma massa ideal de plasticidade e

fusibilidade, facilitando o manuseio e propiciando uma resisténcia mecéanica na
gueima (Rocha,2012).

11



2.3.1 — Moagem

No processo de preparacdo das massas ha necessidade de que ela seja
preparada de modo a propiciar a granulometria, morfologia e umidades
adequadas para uma boa compactacao. Para realizacéo de tal etapa onde possui
rigor na granulagdo da massa ceramica existe dois processos distintos moagem
via imida e moagem via seca (Sampaio et al, 2007).

A moagem por via seca é feita por moinhos que permitem a obtencéo de
uma granulometria fina com superficie esférica e elevada que beneficie a
gresificacdo da massa durante a sinterizacdo. A granulacao é feita de modo geral
com um granulador de forma senoidal com adicéo de agua.

Lolli et al. (2000) descrevem que o0 método por via seca envolve as etapas
de moagem fina das matérias-primas e granulacdo do p6 obtido. O processo a
seco das massas ceramicas, em relagdo ao sistema umido, oferece algumas
vantagens, que sao destacadas como menores custos energéticos e de
manuten¢cdo, menor impacto ambiental e reducdo de custos que sao referentes
aos defloculantes e aditivos.

J4 a moagem via umida conforme (Rosso et al. 2005) apontam que o
processo € iniciado com a dosagem mediante uma formulacédo pré-determinada.
Sendo necessario um controle rigoroso da pré-liberacdo das matérias-primas e da
umidade de consumo das mesmas para que ocorra uma formulagéo de peso real
conforme determinada. Este processo normalmente € utilizado para a fabricacao

de porcelanas elétricas.
2.4 - Conformacéo das pecas ceramicas

Na etapa de conformacgéo industrial o formato dos isoladores elétricos é
definido por moldagem plastica com uso de extrusdo/torneamento, por se tratar

de pecas radialmente simétricas (Silva,2010). A Figura 2.5 mostra o torno usado

para a conformacéao dos isoladores
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Figura 2.5 - Torno e Chapelona em acrilico (CST-Isoladores, 2007).

O processo de conformacdo de porcelana elétrica € dividido em trés
etapas: (Van Vlack, 1973), (Mamede Filho, 1994).

Fabricacdo de porcelana crua. Tem-se neste caso que de acordo com o
tipo de isolador a ser fabricado um traco e as quantidades de cada matéria-prima
sdo misturadas com agua e mantidas por cerca de 30 horas em cilindro rotativo.

Depois que a mistura foi realizada vem a etapa de filtro prensagem, nesta
etapa ha a retirada vem a etapa de filtro-prensagem. Nesta etapa ha a retirada do
excesso da agua que estd na massa, propiciando a sua moldagem. Passa-se
para a estrusdo e torneagdo da massa. A massa passa por uma extrusora com
camera de vacuo para que ocorra a remocdo do ar e compactacdo em forma
cilindrica. A torneacao destes cilindros € desempenhada em férmas ou moldes. A
etapa final consiste em vitrificacéo e sinterizacdo. A peca de porcelana recebe por
imerséo a aplicacdo somente e apenas de uma camada de esmalte sintético na
cor marrom ou branca. A etapa de sinterizagcdo consiste no momento que as
pecas vidradas sdo queimadas em fornos especiais em torno de 1300
°C.(Abceram)

2.5- Secagem

Norton (1973) acrescenta que a secagem realiza-se em secadores e que
0 ambiente de secagem tem dupla funcdo durante a mesma. Absorver os vapores
formados a medida que a agua deixa a superficie da peca, e fornecer o calor
necessario para equilibrar o calor consumido pela evaporagéo.

Vieira (2003) argumenta que a fase de secagem é responsavel pela

reducdo da quantidade da agua que foi utilizada para a moldagem de modo que a
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sinterizagdo do material seja ocorrida em tempo industrialmente aceito. Faz-se
necessario o cuidado com a velocidade de secagem das pecas, pois a secagem
superficial ocasiona o aparecimento de fissuras quando a agua interna tentar
migrar para fora da peca.

Alvarez (2014) expde que o0 processo da secagem depende
consideravelmente da forma de ligacdo da umidade com a matéria, sendo que
guanto mais forte € a ligacao, tanto mais dificil € de ocorrer a secagem.

Segundo o GTACR (2010), os processos de secagem podem ser:
secagem por atomizagdo, secagem de umidade controlada, secagem de
microondas, secagem de suspensdes, secagem supercritica e secagem por
congelamento.

Existem inameros tipos de secadores como: naturais, artificiais, de
camara, tunel, fontes de calor, etc. Os atuais procedimentos industriais sdo 0s
secadores de camaras ou tuneis a base de vagonetes que circulam em contra

corrente do ar que vem do torno.

2.6 - Sinterizacédo de porcelanas

A sinterizacao consiste no processo de consolidacdo do produto durante a
gueima, isto €, compreende um processo em gue um conjunto de particulas em
contato reciproco, sob a influéncia da temperatura, converte-se em um corpo
integro e de maior resisténcia mecéanica, podendo, inclusive, torna-se totalmente
denso (Silva, 2008).

Na sinterizacdo das porcelanas, Chinelatto(2004 a) aborda que na
ocorréncia da sinterizagcdo da porcelana triaxial diversas reacdes quimicas
ocorrem pela acdo da temperatura, tempo e atmosfera do forno que sé&o
destacadas a sequir:

Transformagdo da caulinita em  metacaulinita, que ocorre
aproximadamente a 550°C. Esta reacdo € endotérmica e é acompanhada pela
reorganizacdo do aluminio octaedricamente coordenado para um aluminio
tetraedricamente coordenado na metacaulinita (Chinellato e Souza, 2004).

Transformacéao do quartzo a-> § a 573°C.

Transformacgdo da metacaulinita para uma estrutura tipo espinélio e uma

fase amorfa de silica livre, a qual ocorre a 980°C.
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Inicio da formagdo da fase liquida ao se atingir a temperatura eutética

(aproximadamente 990°C para o feldspato potassico).

Formacdo da mulita a aproximadamente 1075°C a partir da fase do

espinélio.

A alumina permanece inerte durante a sinterizagao, tendo uma taxa de

dissolucéo no vidro feldspatico muito baixa até a temperatura de 1450°C.

As principais reacdes do processo de sinterizacdo das porcelanas sao

abordadas na Tabela 2.3.

Tabela 2.3 - Sinterizagao de porcelanas (Chinelatto e Souza, 2004a e b).

Temperatura em grau Celsius/Reacao

Ocorréncias

550
AIZSiZOS(OH)4 (caulinita) By a
Al203-2Si02 (metacaulinita) + 2 H20

Ocorre a transformacgdo da caulinita em
metacaulinita.
A reacdo € acompanhada pela
reorganizacdo dos atomos de aluminio
coordenados octaedricamente na caulinita
para tetraedricamente ordenadas na
metacaulinita.

Essa reacao € endodérmica e libera 4gua.

990 Ocorre o inicio da formagdo da fase
liquida para o feldspato potassio.

1050 Ocorre o inicio da formagdo da fase
liquida para o feldspato sédico.

1075 Ocorre a formagéo da mulita

Acima de 1.100

Nas porcelanas triaxiais aluminosas, o

quartzo  residual  provenientes de

matérias-primas sofre dissolugéo.

Acima de 2.500

Nas porcelanas triaxiais aluminosas, o
guartzo residual provenientes de matérias

primas praticamente desaparecendo.

Até 1.450

A alumina permanece inerte durante a

sinterizagcdo, tendo wuma taxa de

dissolucdo no vidro feldspéatico muito

baixa.
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2.7 - Andlise Microestrutural e de fases

Chinelatto e Souza (2004b) colocam que as porcelanas sdo produzidas a
partir de misturas de matérias-primas naturais que, por sua vez contém varios
componentes e, geralmente, com larga distribuicdo granulométrica. Com isto, a
microestrutura das porcelanas é multifasica e cada fase com suas peculiaridades
tais como: amorfa ou cristalina, medida e forma de grao, coeficiente de expanséo
térmica e transicdo de fase. Também a microestrutura das porcelanas apresenta
defeitos devido as caracteristicas inerentes das matérias-primas ou interacdes
entre elas em alta temperatura ou devido ao processamento ceramico.

Chinelatto e Souza(2004a) destacam que durante o processo da
sinterizacdo da porcelana triaxial a mulita secundaria € formada a partir da
superficie da argila caulinitica, e se desenvolve em direcdo ao liquido proveniente
do feldspato. Este liquido é mais fluido que o procedente da argila, pois possui
uma elevada quantidade de ions alcalinos e alcalinos terrosos e, como
decorréncia, os cristais de mulita secundaria sdo maiores que os da mulita
primaria.

Na Figura 2.6 (Chinelatto e Souza, 2004 a) apresentam micrografias
obtidas por MEV gue mostram as fases que existem na porcelana aluminosas, e
na figura 2.7 pode-se ver a estrutura da porcelana triaxial de quartzo, onde séo
visiveis os grdos de mulita priméria, secundaria e de quartzo. Na Figura 2.8 pode-

se observar um grao de quartzo com as fissuras caracteristicas na matriz vitrea.

1300 °C N7
N \

Figura 2.6 - Micrografias obtidas por MEV das fases presentes na porcelana

triaxial aluminosa(Chinelatto e Souza,2004 a)
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Figura 2.7 - Imagem de MEV indicando a estrutura do quartzo (Chinelatto
e Souza, 2004 a).
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Figura 2.8 - Imagem do MEV indicando o grdo de quartzo (Braganca e
Bergman, 2004 a).

Nas porcelanas a propriedade mais sensivel a microestrutura é a
propriedade mecanica. Buscando sempre melhorar esta propriedade tem-se a
substituicdo do quartzo por alumina nas composi¢cdes das porcelanas. Com isto
elimina-se um grande numero de defeitos introduzidos pela transi¢cdo de fase que
as particulas de quartzo sofrem no resfriamento. Nas porcelanas triaxiais
aluminosas diversas composicfes sdo possiveis e cada uma delas tem uma
microestrutura e propriedades caracteristicas. Estdo diretamente associadas a
microestrutura desenvolvida durante o processamento ceramico as propriedades

dielétricas e mecanicas (Chinelatto e Souza, 2004a,b).
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2.8 - Reaproveitamento de residuo de vidro em porcelana

Notamos quer vem aumentando a cada dia mais a quantidade de
residuos solidos poluentes gerados em atividades industriais e urbanas. Esta
situacdo tem levado a sociedade na busca por meios alternativos de disposicéo
final que sejam ambientalmente corretos e com baixo custo.Um caso em
particular sdo os residuos solidos de vidros que sdo gerados em enormes
guantidades.

O problema da reciclagem do residuo de vidro ndo é uma tarefa simples,
principalmente para aqueles vidros que contém quantidades significativas de
metais pesados .

Um dos métodos mais promissores para a reciclagem de vidros é a
incorporacao deles em massa ceramica para a fabricacdo de produtos ceramicos.

De acordo com as caracteristicas e influéncia sobre as propriedades das
formulacbes e corpos ceramicos, pode-se agrupar os residuos sélidos, quando
absorvidos pela industria ceramica em: redutores de plasticidade, fundentes,
combustiveis, cinzas volantes, residuos de incineracdo de rejeitos urbanos e
radioativos. Ressalva que uma classificacdo sistematica dos residuos é muito
complexa, em virtude da grande variabilidade de suas propriedades e de sua
influéncia nas formula¢gdes de corpos ceramicos e, sendo assim, a classificacdo
realizada neste trabalho tem intuito de facilitar a visualizagcdo e a abordagem do

tem (Menezes et al, 2002 a).

2.8.1 - Residuos de vidros

Com a incorporagéo do residuo de vidro esta se zelando pela sociedade.
E um relevante processo na prote¢do ambiental.

Uma das solugbes viaveis é a utilizagdo do processo de
reaproveitamento, que s&o muito usadas em processos industriais, que
proporcionam o fim racional para o residuo e ao mesmo tempo diminui 0 consumo
dos recursos naturais como matéria-prima. O vidro pode ser reciclado diversas
vezes sem perder suas propriedades. A reciclagem nos dias atuais comeca a se
tornar ndo s6 um diferencial, mas sim um principio basico para as industrias em

todos os ramos.
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2.8.2 - Reciclagem de vidros

De acordo com Abividro (2010), a reciclagem de vidros ocorre
principalmente por meio de derretimento do vidro usado para a produgédo de um
novo vidro. Na reciclagem tradicional os vidros sdo selecionados por cores:
incolor, verde e marrom. De modo geral, os vidros encontrados nos lixdes séo
provenientes do lixo doméstico e comercial, abrangendo garrafas, lampadas
incandescentes, molduras, janelas e potes de conservagao para alimentos.

Na reciclagem de vidros sdo utlizados dois processos basicos:
derretimento e moagem. O derretimento é considerado 0 processo mais comum e
mais conhecido, ele requer menor energia para a fundicdo. Nesse processo 0
vidro € submetido a nova fusdo (derretimento) e é muito utilizado em escala
industrial.

No processo de moagem o vidro € moido ou quebrado em cacos,
objetivando a obtencdo de menores granulometrias. Importante na moagem é
evitar ou reduzir ao maximo a contaminacao do produto moido.

Em geral os residuos de vidros podem ser classificados como reciclaveis
e nao reciclaveis. Isto significa que um volume consideravel de residuos de vidros
nao pode ser reciclado via processos tradicionais. A Tabela 2.4 apresenta 0s

diversos tipos de vidros que s@o mais facilmente reciclaveis (Abivirdro,2010).

Tabela 2.4 - Tipos de vidros reciclaveis e ndo-reciclaveis (Abividro, 2010)

Vidros reciclaveis Vidros nao-reciclaveis

Garrafas de bebidas alcodlicas e nao | Espelhos, vidros de janela e box de
alcodlica (refrigerantes, cerveja, suco, | banheiro, lampadas, cristal.

agua, vinho, etc).

Frascos em geral (molhos, condimentos, | Ampolas de remédios, formas, travessas e

remédios, perfumes e produtos de limpeza) | utensilios de mesa de vidro temperado.

Potes de produtos alimenticios Vidros de automéveis

Cacos de embalagens Tubos de televisdo e valvulas.
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2.8.3 - Definicao de vidro

O vidro € um material obtido a partir da fusdo de matérias-primas,
principalmente minerais, resfriado até uma condicdo de rigidez, sem se
cristalizar. O vidro é um material ndo — poroso comum, gque resiste a temperaturas
de até 150°C sem deformar, por isso pode ser reutilizado varias vezes para a
mesma finalidade. Por ter uma estrutura molecular amorfa, o vidro pode ser
reciclado infinitas vezes sem perder qualidade nenhuma, bastando para isso ser
devidamente separado em trés cores, verde, branco e marrom. Neste processo, a

coleta seletiva tem uma importancia fundamental (PRS).

A Figura 2.9 mostra a composicdo do vidro sem cacos, ou seja,
explorando apenas a matéria prima natural, e o vidro com cacos (de vidro pés-

consumo), que € o ambientalmente mais correto.

\
S

SEM CACO COM 60% DE CACO
SiO.- Silica (Areia) SiO,- Silica (Areia)
Na,O - Sédio (Barrilha) Na,O - Sédio (Barrilha)
CaO0 - Calcio (Calcario) CaO - Calcio (Calcario)

Il Diversos [l Diversos

Cacos

Figura 2.9 - Composigéo do Vidro. Fonte: Abividro, 2009

A composicao do vidro pode variar de acordo com a sua aplica¢do, mas €
basicamente silica, 6xido de calcio e oxido de sodio; as composigdes individuais
sdo muito variadas devido as pequenas alteracdes feitas para proporcionar

propriedades especificas (como indice de refragéo, cor, viscosidade, etc) (PRS).

O vidro pode ser definido a partir de dois pontos, estrutural e operacional.
Do ponto de vista estrutural o vidro pode ser definido como um soélido néo
cristalino. Ja do ponto de vista operacional o vidro é um solido obtido através do
congelamento de um liquido sem cristalizacdo. Do ponto de vista tecnologico a
definicdo de vidro seria “vidro € um solido, ndo cristalino, que apresenta o

fenbmeno de transic&o vitrea”(Elliott, 2009;Paul,1982).
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A tabela 2.5 apresenta algumas definicdes de vidro utilizadas na década

de 1990(Alves ,2001).

Tabela 2.5 - Defini¢cdes de vidro (Alves,2001)

Autores

Definigdes

Elliott [1990]

“Vidros sdo materiais amorfos que nao
possuem ordem translacional a longo
alcance(periodicidade), caracteristica de
um cristal. Os termos amorfos e solidos
ndo-cristalino  sdo  sinbnimos  nesta
definicdo. Um vidro é um sélido que exibe

uma transigao vitrea”.

Zarzycki [1991]

“Um vidro € um solido ndo cristalino

exibindo o fendmeno de transicao vitrea”.

Doremus [1994]

“Vidro € um sélido amorfo. Um material é
amorfo quando ndo tem ordem a longa
distancia, isto é, quando n&o ha uma
regularidade no arranjo dos constituintes
moleculares, em uma escala maior do que
algumas vezes o tamanho desses grupos.
Nao é feita distingdo entre as palavras

vitrea e amorfas”.

Varshneya [1994]

“vidro € um soélido que tem a estrutura do
tipo de um liquido, um sélido “nao
cristalino” ou simplesmente um solido
amorfo, considerando a caracteristica de
amorfo como uma descricdo da desordem
atdbmica, evidenciada pela técnica de

difragcéo de difracéo raio-X".

Shelby [1997]

“Vidro € um solido amorfo com auséncia
completa de ordem a longo alcance e
periodicidade, exibindo uma regido de
transicao vitrea”. “Qualquer material,
inorgénico, organico ou metal, formado por
qualquer técnica, que exibe um fendbmeno

de transicao vitrea é um vidro”.
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Os vidros podem ser fabricados utilizando-se diversos tipos de matérias-
primas, sendo que as principais sdo: areia, barrilha, bérax, calcario, dolomita,
feldspato, nefelina sienito, sulfato de sodio, silicato de chumbo, entre outros. E
importante destacar que o préprio caco de vidro pode também ser utilizado. O
processo de fabricacdo inicia com a formulacdo da mistura a seco das matérias-
primas selecionadas de acordo com o tipo de vidro que se deseja fabricar (Elliot
2009, Paul,1982).

De acordo com a ABIVIDRO existe uma grande diversidade de
formulacbes de vidros em funcdo da aplicagdo, processo de producdo e
disponibilidade de matérias-primas. A tabela 2.6 apresenta as caracteristicas

gerais dos vidros.

Tabela 2.6 - Caracteristicas gerais dos vidros (ABIVIDRO, 2010)

Tipos de vidros Caracteristicas

Silica vitrea Processo de fusdo lento. Sdo preparadas com areia de silica ou
cristais de quartzo e por processo de deposicdo de vapor.
Apresentam coeficiente de expansdo térmico muito baixo. Sado

utilizados para a producéo de fibra otica.

Silicatos Oxidos alcalinos s&o excelentes fluxos. Adicdo de alcalinos diminui a
alcalinos resisténcia quimica do vidro.

Vidros Eles compreendem, de longe, a familia de vidros mais antiga e
sodo-calcicos largamente utilizada. Constituem a maior parte das garrafas, frascos,

potes, janelas, bulbos e tubos de lampadas.

Vidros Sé&o vidros nobres aplicado em copos e tacas finas. S840 usados
ao chumbo largamente nas industrias eletro-eletrbnica e 6tica.

Vidros Apresentam alta resisténcia ao choque térmico. Sdo empregados
borossilicatos em produtos de mesa que podem ser levados ao forno. Séo

resistentes ao ataque quimico.

Vidros alumino- | Utilizados em tubos de combustéo, fibras de reforgo, vidros com alta

borossilicatos resisténcia quimica e vitro-ceramicos.

Sabe-se que o vidro € um material utilizado no nosso dia a dia de
diferentes formas, na construcdo civil, na producdo de embalagens, moveis,

utensilios domésticos entre outros.
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2.8.4 - Propriedades do vidro:

Os vidros sao solidos e cristalinos e sao considerados amorfos, produzem
estruturas desordenadas e apenas uma ordem de alcance(~0,1nm)
(Lucena,2004).

As principais propriedades do vidro sdo: mecénicas, Opticas, elétricas,
durabilidade quimica e propriedade fisica. Na tabela 2.7 resume as muitas

propriedades do vidro.

Tabela 2.7 - Propriedades de vidros comerciais (Callister,2007).

Tipo de Densidade- | Mddulo de | Indice de | Expanséo Ponto
vidro K/igm3 Young(GPa) | refragao térmica | amolecimento(°C)

Silica Vitria | 2,20 69 1,46 55 1667
Sodo- 2,50 69 1,51 87 735
céalcico
Borossilicato | 2,23 68 1,47 32 820
Fibra de | 2,57 87 1,54 60 830
vidro

2.8.5 - Propriedade Fisica

Segundo Saint Gobain Glass(2000) e Akerman(2000) a viscosidade de
um vidro € uma das mais importantes propriedades sob o ponto de vista da
tecnologia empregada na elaboracédo e conformacéo do vidro. Ela determina as
condi¢cbes de fusao, temperaturas de trabalho e recozimento, comportamento na
afinagem, temperatura maxima de utilizacdo e taxa de vitrificagao.

A viscosidade do vidro varia com a composicdo e temperatura. A
viscosidade do vidro, em funcédo da temperatura, é propriedade muito importante
na sua fabricacdo (Akerman,2000).

O vidro possui 16 vezes mais resisténcia do que o granito (Saint Gobain
Glass,2000; Akerman,2000).
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2.8.6 - Propriedades Mecanicas

O vidro é um material elastico, nunca apresentando deformacdes
permanentes, mas, contudo é fragil em temperatura ambiente (setor vidreiro).

A resisténcia a tracdo geralmente varia de 300 a 700kgf/cm2 e depende
de fatores como umidade, temperatura, estado de superficie, corte, dentre outros.
O vidro tem grande resisténcia a ruptura, podendo ser utilizado em pisos, pois é
duro e rigido; porém ndo sendo apropriado para aplicacdes sujeitas a impactos.

(setor vidreiro).

2.8.7 - Propriedades Térmicas

O vidro possui propriedades térmicas significantes como: temperatura
méaxima de trabalho, calor especifico, condutividade térmica, expansao térmica,
transmissao térmica (Giacomini, 2008). A dilatacdo linear é expressa por um
coeficiente que mede o alongamento expresso em unidades de comprimento para
uma variacdo de 1 °C. Este coeficiente € geralmente dado para um intervalo de
temperaturas de 20 a 300 °C. O coeficiente de dilatac&o linear do vidro é de 9.10-

6 (setor vidreiro).

2.9 - Alincorporacdo do residuo do vidro em material ceramico

Os residuos de vidros sdo usados como uma matéria-prima de baixo
custo na substituicAo as matérias-primas naturais, tornando-a atrativa para o
destino final de materiais de residuos sélidos.

Yousef et al(1998) estudaram a incorporacdo de residuo de vidro de
sodo-calcico(casco) em massas ceramicas visando a fabricacdo de azulejos e
pisos. As matérias primas utilizadas foram caracterizadas do ponto de vista
quimico, mineralégico e térmico. Em particular a composi¢cdo quimica em massa
em % neste trabalho apresenta 65%(AL203; 2SiO, 2H,0); 20% quartzo(SiO,); 5%
(K20 3AL,03) e 10% (K20 AL,03 6 SiOy).

A adicédo de até 33% de vidro de soda ao caulim e outros componentes
mostrou-se promissor a fabricacdo de pisos, queimando-se em 1100 °C por uma

hora. As massas ceramicas foram prensadas a 20,7 MPa e queimadas nas
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temperaturas de queima entre 950 e 1100 °C, com tempo de patamar variando
entre 1 e 3hs. O efeito da incorporacdo do vidro nas propriedades tecnolégicas e
na microestrutura sinterizadas via DRX e MEV/MO foi avaliado para as amostras
gueimadas. Os resultados mostraram que a adicéo de residuo de vidro influencia
a melhoria da resisténcia mecanica (Yousef et al,1998).

A composic¢ao contendo 23% de residuo em 1100 °C por 3 horas obteve a
melhor resisténcia mecanica a compressao. O uso deste residuo foi recomendado
como um aditivo para o seu potencial econémico.(Yousef et al,1998).

Setz (2001) utilizou 6 e 13% de vidro soda cal na massa ceramica da
mistura argila Tangua visando a utilizacdo deste residuo para verificar a
possibilidade ou ndo desta incorporacdo. As matérias primas utilizadas foram
caracterizadas dos pontos de vista quimico, mineraldgico e térmico. Essa argila
foi seca a 110 °C por 24hs e misturada ao p6 de um moinho de bolas. Apo6s a
moagem 0s corpos sofreram prensagem uniaxial, com uma umidade utilizada de
5%. A taxa de aquecimento utilizada na calcificacdo 350 °C/h até 600 °C e 220
°C/h de 600 °C até 1000 °C.

O estudo demonstrou que a adicao de residuo de pé de vidro a 6% e 13%
aumentou a tensao caracteristica de ruptura obtida pelo método de Weibull (para
0 corpo queimado), reduziu a AA do corpo queimado e aumentou a retracao linear
na queima.

Pereira Filho et al. (2002) utilizaram p6 de vidro soda-cal obtido a partir de
moagens consecutivas de vidros automotivos e com graus de verde que foi
adicionado a um tangud da regido de Jundiai, SP, argila empregada na fabricacéo
de blocos e telhas ceramicas, nos teores de 5,10 e 15% em massa.

Dando inicio trabalhou-se em moinho de martelos, para reduzir as placas
de vidro a cacos e depois em moinho planetario de modo a transformar esses
cacos em po com a granulometria desejada. Para casa dimensdo foram
preparados 6 corpos de prova nas dimensdes de (60x20x3)mm?

Esses corpos de provas foram prensados em prensa uniaxial com
compressédo de 25MPa. Os corpos de prova apos a prensagem foram pesados e
depois medidos em paquimetro digital, registrando o comprimento, largura e
espessura de cada um. Foram secos na estufa a 110 °C durante 15hs, sendo
medidos e pesados também assim que deixavam a estufa. Queimados com

patamar de 1 hora a 950 °C e velocidade de aguecimento de 5 °C/minuto.
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Ao sair do forno os corpos de prova foram pesados e medidos
novamente, para se obter os valores de retracdo linear, densidade geométrica e
perda ao fogo.

Foram submetidos ao ensaio de flexdo em trés pontos determinando sua
tensdo de ruptura a flexdo. Foram imersos em agua destilada que foi colocada
para ferver durante 2 horas, para que logo depois fosses feitas as pesagens de
massa seca, Umida e imersa, para se determinar as propriedades ceramicas do
material.

Os resultados indicaram que quando se aumenta o teor do vidro obtém-se
uma reducdo sensivel na absor¢do de agua(10,5% para 2,0%) e na porosidade
(21,9% para 5,0%) do material, bem como um aumento significativo na resisténcia
a flexdo (11,8 para 31,3 MPa). Foi observado também que com o aumento da
carga de po de vidro tem-se um aumento na densidade geométrica do material,
tanto antes como apoés a queima.

Lucena et al.(2008) apresentaram estudos que mostra a eficacia no uso
do residuo de vidro de soda cal em obras de pavimentacdo. Através dos ensaios
mecanicos e de caracterizacdo pode-se comprovar a eficicia da utilizacédo de tais
residuos.

Os materiais usados foram: Areia, CAP 50/70, p6 de pedra, brita, e 0
residuo de vidro plano. O residuo de vidro foi submetido a um apiolamento e em
seguida triturado no moinho de bolas a fim de deixar sua granulometria
compativel com a normalizada para filer. Foram realizados ensaios Marshall com
incrementos de filer, em relacdo ao peso do corpo de prova, de 3%, 4%, 5% e
6%.

O ensaio de compressao diametral foi realizado segundo a norma do
DNIT-ME 138/94(9) utilizando um compactador mecénico.

A caracterizagdo quimica do vidro indica que este possui caracteristicas
de vidro de soda-cal de acordo com os valores percentuais dos o6xidos de
s6dio(7,90%) e calcio(5,60%).

Quanto a estabilidade tem-se que a estabilidade exigida, segundo o
Departamento Nacional de Infraestrutura e Transporte (DNIT) € de 500kgf para 75
golpes, a qual foi alcancada para todos os corpos de prova moldados. Nota-se um
aumento da estabilidade até o teor de 4% que em seguida sofre um declinio. Ja a

resisténcia a tracdo com adicao de vidro proporciona um aumento da resisténcia a
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tracdo entre 2 a 4%, sofrendo um decréscimo no teor de 5%. Os resultados
indicam que a utilizagdo de 4%(em peso) do residuo do vidro é o teor ideal para
atender o que preconiza o procedimento do DNIT e da ASSTHO para diminuir a
susceptibilidade a presenca de agua.

Yuruyen e Toplan (2009) apresentaram em seus estudos a viabilidade da
utilizacdo de residuos de p6 de vidro e cinzas em conjunto para a producdo de
porcelana. Ao invés do quartzo utilizaram cinzas na composicdo da porcelana
selecionada. Os residuos de vidro foram adicionados parcialmente e totalmente
em substituicAo ao feldspato potassico. Foi selecionada uma base para a
composicdo da porcelana, composta de 50% de caulim, 30% feldspato potassico
e 25% de quartzo e cinzas.

As amostras foram realizadas em um forno elétrico, com uma taxa de
aguecimento de 108 °C/min em 1100, 1150 e 1200 °C. As amostras sinterizadas
foram caracterizadas por DRX e MEV. Aos 10, 15, 20 e 25% além de residuos de
vidro, a energia de ativacdo aparente foi calculada em 145; 113,5; 70,4 e
53,74Kj/mol, respectivamente (Caldas,2012).

Verificou-se que a energia de ativagdo diminuiu com o aumento de
sinterizacdo e a introducao de residuos de vidro. Apresentaram em seus estudos
gue cinzas volantes, contendo uma grande quantidade de SiO, e AL203; pode ser
um bom material para a porcelana. Portanto, os pesquisadores tem utilizado
cinzas volantes, um subproduto das usinas termelétricas, como fonte alternativa
de aluminio-silicato de matéria-prima, substituindo uma parte natural de argilas
cauliniticas e quartzo em composi¢ces de porcelanato.

Além disso, os residuos de vidro, quando incorporadas em uma mistura,
tém um bom potencial como novo fundente, em substituicdo do tradicional
feldspato, e torna possivel obter a microestrutura vitrea durante a sinterizacéo de
porcelana.

Braganca e Bergman (2004) Utilizaram p6 de vidro como fundente de
ceramicas triaxiais, para essa atividade utilizaram-se uma batelada de 25%
quartzo, 50% de caulim e 25% feldspato (porcelana tradicional-PT) e uma
batelada de 25% quartzo, 50% de caulim e 25% de vidro sodo-calcico
moido(porcelana de vidro-PV). A composicdo quimica do vidro era de
aproximadamente: SiO, 70%, Na,O 20%, CaO 6% e Al,O3 2%. As amostras

foram secas em 48 horas no ar e em estufa a 110 °C por 24 horas.
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Também foram queimadas em forno elétrico a taxa de 150 K/h até atingir
a temperatura 6tima em um intervalo entre 1200 °C e 1420 °C, com patamar de
30 minutos. Deste procedimento encontrou-se a melhor temperatura de queima
de 1240 °C para PV e 1340 °C para PT. As fases foram analisadas em
difratbmetro de raio X e coeficiente de expansédo térmica em aparelho dilatdmetro
Harrop. O pardmetro de tenacidade a fratura foi determinado conforme
metodologia proposta por Hubner. Quanto ao modulo de Weibull encontrado foi
de 12,8 para PV e 16,8 para PT. O menor modulo de Weibull obtido para a
porcelana PV significa que um processamento mais cuidadoso desta formulag&o
€ necessario, principalmente na queima, de modo a reduzir a dispersdo de
valores por motivos extrinsecos a formulagdo. Comparando-se a porcelana PV
com a porcelana PT mostrou-se que a utilizacdo de vidro sodo-calcico como
fundente substituindo o feldspato é possivel, produzindo-se uma porcelana de boa

qualidade.

DEVITRIFICAGAO
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Figura 3.4 — Func®es relativas dos éxidos nos vidros (Navarro, 1991).
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CAPITULO 3 - MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo descritos os materiais e métodos empregados nesta
dissertacdo de mestrado, que envolvem diversas etapas relacionadas tanto com
matérias-primas quanto com 0s ensaios utilizados. A Figura 3.1 apresenta o

fluxograma experimental desenvolvido.

l_ Matérias Primas _l

Massa Argilosa l ResiduodeVidro — Caracterizagfes

(RVP e RVTTV) I
v

Beneficiamento

Andlise Quimica
l Andlise Mineralbgica

Andlise Morfolégica
AnaliseFisica

FORMULACOESDAS
MASSAS
0, 10, 20, 30%

l

F'F'.DI:ILII:}E.D DOS CORPOS DEPROVA
Prensagem

Secagem
Queima

l

PROPRIEDADES FISICAS E
MECAMICAS AMALISE MICROESTRUTURAL
Microscopia Eletrénica deVarredura

Absorcio deAgua
Retracdo linear de Queima AVALIACAD DAS FASES
Resistividade Elétrica Difracdo deraios-X

Porosidade aparente

Figura 3.1 — Fluxograma das etapas envolvidas no trabalho de mestrado.

3.1 - Matérias-primas utilizadas

Neste trabalho foram utilizadas as seguintes matérias-primas na
formulacdo e preparacdo de pecas ceramicas: caulim, argila plastica, feldspato
sédico (albita), alumina-a e residuos de vidros.

O caulim e o feldspato sddico sdo materiais comerciais fornecidos pela

Armil Mineragdo do Nordeste LTDA. A argila plastica é proveniente do pélo de
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ceramica vermelha da regido de Campos de Goytacazes-RJ, a qual foi coletada
numa empresa local. A alumina-a foi fornecida pela ALCOA.

Neste trabalho foram utilizados dois tipos de residuos de vidros (residuo
de vidro plano (janela) e residuo de vidro de tubo de raios catddicos de televisao
em cores). Os residuos coletados na forma de cacos foram submetidos a
processo de cominuicdo com o objetivo de transforma-lo em pés finos. Em etapa
posterior todas as matérias-primas usadas neste trabalho foram colocadas na

granulometria desejada.

3.2 - Caracterizacao das Matérias-Primas

3.2.1 - Caracterizacao mineraldgica

As matérias-primas foram submetidas a andalise mineraldgica qualitativa
via difracdo de raios-X em um difratbmetro convencional marca Shimadzu,
modelo XRD-700 utilizando-se radiagdo monocromatica de Cu-Ka, variacao
angular 26 = 10 — 70° e velocidade de 1,5°min. A identificacdo das fases
cristalinas foi feita através da comparacdo do angulo de difracdo de Bragg, da
distancia interplanar e da intensidade relativa dos principais picos, com as fichas
padrao JCPDS (JCPDS, 1995).

3.2.2 - Caracterizacao quimica

A composicdo quimica das matérias-primas foi determinada por
fluorescéncia de raios-X e expressa na forma de 6xidos.

A perda ao fogo (PF) das matérias-primas foi determinada de acordo com
a equacao:

PF (%) = [(Ms-Mc)/Ms] X100 (3.1)

Onde Ms é a massa da amostra seca a 110°C e Mc é a massa da

amostra calcinada a temperatura de 1000°C durante 1h.
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3.2.3 — Caracterizacao fisica

A andlise granulométrica foi feita seguindo a norma NBR 7181-84
(ABNT,1984), através de uma combinacdo das técnicas de peneiramento e
sedimentacdo. A densidade real do RVP e RVTTV foi determinada por
picnometria de acordo com a norma da ABNT NBR6508 (ABNT, 1984).

3.3 - Formulacao e Preparacédo das Massas Ceramicas

Neste trabalho foi utilizada uma massa ceramica tipica para porcelana
elétrica aluminosa. Esta massa corresponde a massa ceramica de referéncia
(MR) formada de uma mistura de caulim, argila plastica, feldspato sédico e
alumina, cuja composicdo é dada por: 20 % em peso de caulim, 25 % em peso de
argila plastica com baixo teor de ferro, 35 % em peso de albita e 20 % em peso de
alumina-a (Silva, 2009). As demais massas ceramicas foram formuladas a partir
da substituicdo gradual do fundente natural, no caso a albita, pelos respectivos
residuos de vidros (residuo de vidro plano — RVP e residuo de vidro de tela de TV
— RVTTV) (Tabela 3.1).

Tabela 3.1 - Composicédo das massas ceramicas (% em peso).

Massa Caulim Argila Alumina Albita RVP RVTTV

Ceramica Plastica
MR 20 25 20 35 0 0

RVP10 20 25 20 25 10 -

RVP20 20 25 20 15 20 -

RVP30 20 25 20 5 30 -
RVTTV10 20 25 20 25 - 10
RVTTV20 20 25 20 15 - 20
RVTTV30 20 25 20 5 - 30

Neste trabalho as massas ceramicas foram preparadas pelo processo de
granulacao via seca. As matérias-primas foram submetidas a secagem em estufa
110 °C durante 24 h. Em seguida as matérias-primas foram moidas a seco,
separadamente, utilizando-se um moinho de bolas, marca Gardelin, modelo 1A

MB5, até que as matérias-primas atinjam uma granulometria que passe em
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peneira 325 mesh (<45 ym ABNT). Por fim, as amostras pesadas conforme a
formulagdo descrita na Tabela 3.1, foram submetidas a processo de
mistura/homogeneizacdo em misturador cilindrico durante 30 minutos.

Apoés mistura, as massas ceramicas foram umidificadas com adicdo de
aproximadamente 7 % de agua e granuladas manualmente em uma peneira de
abertura 40 mesh (420 um ABNT). Por fim foram acondicionadas em sacos
plasticos e colocadas em dessecador durante 24 h para efeito de

homogeneizacdo da umidade.
3.4 - Caracterizacdo das Massas Ceramicas

As massas ceramicas preparadas foram submetidas as seguintes
caracterizagfes: difracdo de raios-X, composicdo quimica, distribuicdo de
tamanho de granulos, limites de consisténcia de Atterberg, morfologia dos
granulos, massa especifica aparente dos granulos, massa especifica vibrada e
indice de Hauner.

A mineralogia das massas ceramicas foi determinada de acordo com o0s
procedimentos descritos no item 3.2.1 e a composi¢cdo quimica foi determinada
via fluorescéncia de raios-X.

A analise granulométrica das particulas individuais das massas ceramicas
foi feita seguindo a norma NBR 7181-84 (ABNT), através de uma combinacao das
técnicas de peneiramento e sedimentacdo. Ja a andlise granulométrica dos
granulos obtidos pelo processo via seca foi feita por peneiramento. Os limites de
consisténcia de Atterberg foram determinados segundo as normas NBR 6459-84
(limite de liquidez) e NBR 7180-84 (limite de plasticidade).

As propriedades fisicas dos pos granulados por via seca foram
determinados de acordo com procedimentos descritos por Silva(2009). A massa
especifica aparente dos granulos (pg) foi obtida a partir da razéo entre a massa de
granulos (Mg), em gramas, que ocupa o volume aparente (V,), em cm®, de um
recipiente cilindrico de volume conhecido. A massa especifica vibrada (p,) foi
obtida mediante a vibragdo de um recipiente de volume conhecido (copo de
densidade) ocupado pelos granulos apoés vibracdo em 40 Hz durante 15 minutos.
O indice de Hausner corresponde a razdo entre a massa especifica vibrada dos

granulos (py) e a massa especifica aparente dos granulos (pg).
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A morfologia e textura dos granulos foram avaliadas com o auxilio de um
microscoépio eletrénico de varredura (Shimadzu, modelo SSX-550), utilizando-se
voltagem de aceleracdo de elétrons de 15 kV. Os granulos foram metalizados

com uma fina camada condutora de ouro sobre a superficie das particulas do po.

3.5 - Conformacéo das Pecas Ceramicas

A conformacéo das pecas ceramicas foi feita por prensagem uniaxial em
matriz de aco inoxidavel usando uma prensa hidraulica, marca Schwing Siwa,
modelo PHMA, capacidade maxima de 15 toneladas. As amostras (diametro de

16 mm e altura de 10 mm) foram prensadas a 50 MPa (Silva, 2009).

3.6 - Secagem das Pecas Ceramicas

A etapa de secagem das pecas ceramicas conformadas foi feita em
estufa a temperatura de 110 °C durante 24 h. As seguintes propriedades de
secagem foram determinadas: retracao linear e massa especifica bulk.

A retracao linear de secagem (RLs) dos corpos ceramicos foi determinada

de acordo com a norma MB-305 (ABNT) pela seguinte expressao:
RLs=Lu—-Ls x100 (3.2)
Lu

Onde L, representa o didametro do corpo ceramico Umido e Ls 0 didmetro
do corpo ceramico seco. As medidas foram realizadas com auxilio de um

paquimetro digital (+ 0,01 mm).

A determinacdo da massa especifica bulk (p,) dos corpos ceramicos apos

secagem foi obtida de acordo com a seguinte expressao:
Po = Ms (3.3)
Vs

Onde Ms representa a massa, em gramas, dos COrpos ceramicos secos e

Vs é o volume, em cm?, dos corpos ceramicos secos.
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3.7 - Queima das Pecas Ceramicas

Os corpos ceramicos foram sinterizados em forno de queima rapida,
marca MAITEC, modelo FSQC-1300/3 nas seguintes temperaturas: 1150° C,
1200° C, 1250° C e 1300° C. As etapas do ciclo de queima rapida utilizado, com

aproximadamente 60 minutos de duracéo frio a frio, foram:

a) Etapa de aquecimento

e Temperatura ambiente até 500° C com taxa de aquecimento de 70° C
min—;

*500° C até 600° C, com taxa de aquecimento de 25° C.min™;

600 °C até a temperatura maxima com taxa de aquecimento de 50° C.

min™.

b) Patamar de temperatura maxima de queima

e Permanéncia de 6 minutos na temperatura maxima de queima.

c) Etapa de resfriamento

e M&xima temperatura de queima até 600° C, com taxa de resfriamento de
120° C.min™;

¢ 600° C até 100° C, com taxa de resfriamento de 25° C.mint.

3.8 - Propriedades Tecnoldégicas

3.8.1 — Retracgéo linear

A retracao linear das pecas ceramicas ap0s queima (RLs) foi determinada

de acordo a norma MB-305 (ABNT) a partir da expressao:
RLs=Ls—-Lg x 100 (3.4)
Ls

Onde Ls representa o diametro do corpo ceramico seco e Ly é o diametro

do corpo ceramico queimado.
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3.8.2 — Absorcdo de 4gua

A absorcdo de agua foi determinada de acordo com a norma C 373-72
(ASTM, 1989). O procedimento consistiu na secagem dos corpos ceramicos em
estufa a 110°C por 24 h para obtencdo de peso constante, resfriamento em
dessecador, pesagem dos corpos ceramicos secos e imersao num recipiente
contendo 4gua destilada. A 4gua € aquecida e mantida em ebulicdo por um
periodo de duas horas. Apés eliminacdo do excesso de agua superficial com um
pano umedecido, 0s corpos ceramicos sao pesados, e a absorcdo de 4gua (AA)

determinada pela seguinte expressao:

AA= Mu-—-Ms x100 (3.5)
Ms

Onde M, representa a massa (g) dos corpos ceramicos saturados com
agua e Ms representa a massa (g) dos corpos ceramicos secos.

3.8.3 - Massa especifica aparente

A massa especifica aparente dos corpos ceramicos é determinada de
acordo com a norma C373-88 (ASTM, 1994):

MEA= _Ms _ x 100 (3.6)
Mu — Mi

Onde M, representa a massa (g) dos corpos ceramicos saturados com
agua, Ms representa a massa (g) dos corpos ceramicos secos e M; representa a

massa (g) do corpo ceramico imerso em agua.

3.8.4 - Porosidade aparente

A porosidade aparente (PA) dos corpos ceramicos é determinada de
acordo com a norma C373-88 (ASTM), a partir da expressao:

PA= Mu—Ms x 100 (3.7)

Mu — Mi
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Onde M, representa a massa (g) dos corpos ceramicos saturados com
agua e Ms representa a massa (g) dos corpos ceramicos secos e M; representa a
massa (g) do corpo ceramico imerso em agua, que sera medida pelo método da

balanca hidrostética.

3.8.5 — Resistividade elétrica de volume

A resistividade elétrica de volume das pecas ceramicas foi determinada
de acordo com procedimentos padronizados. Estes procedimentos consistem em
ensaio de resistividade de duas pontas (sanduiche), onde foi utilizado um
multimetro com 8 e % digitos, marca Argilent Technologies 3458 A, uma fonte de
tensdo programavel marca Tektronix P 52520 G, e duas chapas condutoras

envolvendo as amostras que foram pintadas com tinta de prata condutiva.

A resistividade elétrica (p) € uma grandeza que esta relacionada a um
impedimento sofrido pelos portadores de carga elétrica, porém € uma propriedade
intrinseca da matéria, sendo independente das dimensdes do corpo usado.Pode -

se definir matematicamente a resistividade DC por:

Onde: p = Resistividade elétrica (Q2.cm), A = area da secdo do material

(cm?), L = espessura do material (cm).

3.9 - Anédlises de Fases e Microestrutural

A analise qualitativa das fases cristalinas presentes nas amostras
sinterizadas foi feita por difragdo de raios-X realizados em um difratdbmetro
convencional marca Shimadzu, modelo XRD-7000, utilizando-se radiagdo Cu-Ka.
A avaliacdo da microestrutura das ceradmicas queimadas foi realizada por

microscopia eletrénica de varredura (MEV). As amostras apos terem sido
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fraturadas foram coladas com fita de carbono em moedas de cobre e
metalizadas com uma fina camada de ouro. Foi usado um microscépio
eletrbnico de varredura, marca Shimadzu, modelo SSX-550, utilizando-se uma
voltagem de aceleracao de elétrons de 15 kV.
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CAPITULO 4 — RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 - Caracterizacao das matérias-primas utilizadas

A composicdo quimica das matérias-primas utilizadas é apresentada na
Tabela 4.1. As matérias primas apresentaram Oxidos de SiO2 e Al203, como
componentes basicos. Nota-se que a argila apresenta certo teor de Oxido de
ferro, onde o 6xido de ferro é uma das impurezas mais frequentes nas argilas. O
feldspato utilizado € uma albita, o qual € rico em sédio, entretanto o sédio néao foi
detectado por limitacdo do equipamento devido ao peso atdomico. O RVP
apresentou elevado teor de silica (SiO2) e 6xido de sodio (Na20). Séo 6xidos
fundentes relacionados a vitrificagdo. O RVTTV possui menor quantidade de
oxidos alcalinos, mais possui alta concentracéo de 6xido de chumbo, ajudando na

densificacdo da estrutura e elevando os 6xidos fundentes.

Tabela 4.1 — Composi¢des quimicas das matérias-primas (% em peso).

Oxidos Argila Alumina RVTTV Caulim  Feldspato  RVP
Si02 50,14 0,027 48,6 49,70 69,55 74,47
Al203 26,93 99,70 1,67 33,74 18,82 0,76
CaO 0,37 2,80 0,30 0,17 6,97
K20 0,85 7,68 1,97 1,47 0,18
Fe203 382 0,022 011 0,22 0,14 0,43
S0O2 1,70 -

TiO2 1,41 0,01 0,017 0,9
Na20 012 7,32 0,52 9,63

MgO 1,80 0,061 0,09 4,30
PbO 24,94

PF 14,83 0,03 0,02 13,52 0,10 12,04

PF = Perda ao fogo
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Os difratogramas de difracdo de raios X das matérias primas s&o
mostrados nas Figuras 4.1 - 4.6. As fases cristalinas detectadas em cada matéria-
prima estdo apresentadas na Tabela 4.2. Na argila foram detectadas caulinita,
quartzo e um pouco de mica, sendo a provavel fonte do oOxido de potassio
encontrado na andlise quimica. O feldspato é do tipo sodico formado por albita e
impureza de quartzo. A alumina foi encontrada na sua fase alfa. O Caulim

apresentou como fases a caulinita e quartzo como impureza.

1400 4

@ - Quartzo
C - Caulinita
M - Mica

T00 A

Intensidade. (4.a.)
o,

Angulo (2 8)

Figura 4.1 - Espectro de difragéo de raios X da argila.
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Figura 4.2 - Espectro de difragéo de raios X do feldspato.
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Figura 4.4 - Difratograma de raios-X do caulim: C - Caulinita; M —

Mica moscovita; Q — Quartzo.
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Figura 4.5 — Difratograma de raios-x do residuo de vidro plano.
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Figura 4.6 — Difratograma de raios-x do residuo de RVTTV.
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Tabela 4.2 - Fases cristalinas detectadas nas matérias-primas por
difracéao de raios X.

Matéria-prima Minerais encontrados
Argila Quartzo (SiO2), Caulinita (AlI2Si205(0OH)4), Mica
KAI2(AISi3010)

Feldspato  Albita (NaAlSi308) e Quartzo-a (SiO2)

Alumina Alumina (Al203)

Caulim Caulinita (Al2Si205(0H)4), Quartzo-a (SiO2)

A Figura 4.7 mostra a distribuicdo de tamanho de particulas das
matérias-primas utilizadas. Como pode ser observado, as matérias primas
apresentam distintos comportamentos granulométricos. As amostras de argila e
feldspato sodico apresentaram granulometrias mais finas, enquanto que caulim e
alumina granulometrias mais grosseiras. Pois quanto mais fina for a granulometria
da massa, maior sera a reatividade das particulas durante a sinterizacao,
favorecendo as reacfes de formacgéo de novas fases cristalinas e melhorando as
propriedades fisicas. Bonetti(2009), estudou a influéncia da granulometria nas
massas ceramicas com aplicacdo nos isoladores elétricos e conclui que os

melhores resultados foram com 325 Mesh.
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Figura 4.7— Andlise Granulométrica das matérias-primas.

As morfologias das particulas das matérias-primas utilizadas séo
apresentadas na Figura 4.8. Observa-se que 0 p6 de alumina é composto de
particulas finas formando aglomerados de morfologia arredondada. O feldspato
sbédico € composto de particulas irregulares. A argila e caulim sdo compostos
essencialmente de placas finas, as quais estdo relacionadas a presenca do
argilomineral caulinita. Estes p6s também se apresentam na forma aglomerada.
Os residuos de vidros apresentam morfologia tipicamente irregular proveniente de

processo de cominuicdo usado na producao do po6 de vidro.
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Figura 4.8 — Morfologias das particulas das matérias-primas: a) alumina b)
argila; c) feldspato sodico; d) caulim; €) RVTTV; f) RVP.
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4.2- Caracterizacdo das massas ceramicas
4.3 - Distribuicdo de tamanho de granulos para a massa ceramica.

Na Tabela 4.3 sdo apresentados os limites de consisténcia de Atterberg para
cada massa ceramica estudada. A incorporacdo dos residuos RVP e RVTTV
provocou um pegueno aumento na plasticidade geral das massas ceramicas. O IP
indica que os residuos de RVP e RVTTV podem ser usados em ceramica vermelha,
sendo que as massas ceramicas devem apresentar valor de IP compreendidos entre
10<IP<35%(Dondi,2003). O limite de plasticidade nos residuos RVP e RVTTV
também mostrou que estdo na faixa recomendada para ceramica vermelha
(LP=18%-30%). Desta forma os residuos estudados possuem trabalhabilidade em

ceramica vermelha.

Tabela 4.3 — Limites de consisténcia de Atterberg das massas ceramicas.

Limite de Limite de indice de

Massa Ceramica Liquidez (%) Plasticidade (%) | Plasticidade (%)
MR 35,8 19,8 15,2
RVP20 38,5 20,4 18,3
RVP30 38,6 21,1 17,8
RVTTV10 36,1 20,1 16,2
RVTTV20 38,6 20,3 18,5
RVTTV30 38,8 21,2 18,01
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Tabela 4.4 — Parametros fisicos das massas ceramicas preparadas.

Caracteristicas dos P0s
Massa Ceramica | —ye G (giomd) MEVB (g/cm®) IH

MR 0, 61 0, 63 1,03

RVP10 0,61 0, 63 1,03

RVP20 0, 53 0, 53 1,01

RVP30 0, 52 0, 53 1,01
RVTTV10 0,61 0, 63 1,03
RVTTV20 0,53 0,54 1,01
RVTTV30 0,61 0,62 1,03

O indice de Hausner das massas ceramicas corresponde a relacao
MEVB/MEAG, que esta relacionado a escoabilidade do pé. O indice de Hausner se
aproximou de um (1), & medida que a porcentagem de residuo foi aumentando, isso

indica uma boa fluidez da massa ceramica obtida pelo processo via seca.

4.4 - Propriedades das pecas ceramicas ap0s secagem

A Tabela 4.5 mostra os valores de retracdo linear de secagem (RLS) e a
massa especifica bulk (MEB) dos corpos ceramicos. O comportamento destas

propriedades é melhor visualizado nas Figuras 4.7 e 4.8.
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Tabela 4.5 — Propriedades dos corpos ceramicos ap0s secagem.

Massa Ceramica Propriedades de Secagem
MEB (g/cm?®) RLs (%)
MR 1,67 0,20
RVP10 1,74 0,23
RVP20 1,76 0,26
RVP30 1,78 0,25
RVTTV10 1,77 0,23
RVTTV20 1,78 0,24
RVTTV30 1,79 0,25
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Figura 4.11 — Massa especifica Bulk dos corpos ceramicos apos secagem.
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Figura 4.12 — Massa especifica Bulk dos corpos ceramicos apos secagem.

Observa-se na Tabela 4.5 que o efeito da adicdo do RVP e RVTTV foi o de
aumentar a massa especifica bulk dos corpos ceramicos. Isto acontece devido ao
fato do residuo contribuir para um maior empacotamento das massas granuladas.
Nota-se que 0S corpos ceramicos apresentaram baixo valor de retracdo linear
durante o processo de secagem. Esta caracteristica € importante para evitar trincas,

fissuras e empenamento no corpo ceramico.

4.5 - Propriedades Tecnoldgicas das pecas queimadas

As Figuras 4.13 — 4.15 apresentam o comportamento da retracéo linear das
pecas ceramicas em funcdo da temperatura de queima, cujos valores estao
resumidos na Tabela 4.6. Observa-se que ambos a adi¢cdo dos residuos de vidros e

temperatura de queima influenciam o comportamento da retragéo linear.
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Figura 4.13 — Retracgéo linear da massa MR em fun¢éo da temperatura de queima.
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Figura 4.14 — Retracdo linear das massas ceramicas contendo residuo de vidro

plano em fungéo da temperatura de queima.
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Figura 4.15 — Retracao linear das massas ceramicas contendo residuo de vidro de
TV em fungéo da temperatura de queima.

Tabela 4.6 — Valores de retracédo linear das pecas queimadas.

Retrac&o Linear de Queima (%)
Amostras
1150°C 1200°C 1250°C 1300°C

MR 1.89 2.04 216 9,36
RVP10 4,69 6,45 7,14 10,21
RVP20 5,53 7.35 9,19 10,76
RVP30 5.65 7.07 8,01 9,19
RVTTV10 5,88 7.14 8,67 10,14
RVTTV20 4,97 7.04 8,54 10,08
RVTTV30 5,55 7.13 8,05 9.25
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A Figura 4.13 mostra que a massa ceramica de referéncia (MR) apresenta
distintos comportamentos de retracdo linear dependendo da temperatura de queima.
Para temperaturas entre 1150 e 1250 °C as pecas ceramicas apresentaram baixa
retracdo de queima (1,89 — 2,16 %). Quando a temperatura foi elevada até 1300 °C
um aumento significativo da retragéo linear ocorreu (9,36 %). Neste caso o aumento
da temperatura reduz a viscosidade da fase liquida, facilitando com que os
espacos vazios entre as particulas que ainda néo se fundiram sejam preenchidos,

resultando na diminui¢cdo do volume de poros e a consequente retracédo da peca.

7

As Figuras 4.14 e 4.15 mostram que a retragcdo linear € influenciada pela
adicdo de ambos residuos vidros. A partir de 1150 °C pode-se notar o brusco
incremento da retracdo linear para amostras com até 20% de RVP e RVTTV
adicionado. As amostras com 30% de RVP e RVTTV queimadas acima de 1150 °C
tendem a apresentar menor retracdo linear, provavelmente causada devido a
sobrequeima. O maior valor de retracdo linear encontrado foi para a temperatura
de 1300°C para a formulacdo com 20% de residuo de vidro plano (RVP) com cerca
de 10,76 %.

As Figuras 4.16 e 4.17 apresentam o comportamento da massa especifica
aparente (MEA) das pecas ceramicas em funcdo da temperatura de queima e adicéo

de residuo de vidro, cujos valores estdo resumidos na Tabela 4.5.

Os resultados das Figuras 4.16 e 4.17 mostram que as adi¢des dos residuos
de vidros influenciaram na densificacdo das pecas ceramicas. A partir de 1250°C,
nota-se que a adicdo do residuo promoveu uma maior densificacdo das pecas
ceramicas. Em particular, o residuo RVTTV contribuiu para maior densificacdo das
pecas, devido a presenca de chumbo que provavelmente atua como um fundente. A
MEA pode diminuir com mais adicdo de residuo, resultando no inchamento das
pecas de porcelana elétrica aluminosa. Isto ocorre devido a formacao de porosidade

fechada na estrutura das pecas ceramicas.

As Figuras 4.18 e 4.19 apresentam o comportamento da porosidade
aparente das pecas ceramicas em funcdo da temperatura de queima, cujos valores
estdo resumidos na Tabela 4.8. Observa-se também que ambos a adicdo dos
residuos de vidros e temperatura de queima influenciam o comportamento da
porosidade aparente. Além disso, a porosidade aparente das pecas ceramicas
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apresentou um comportamento muito similar ao observado para a massa especifica
aparente. Verifica-se que em 1300 °C foram obtidos os menores valores de
porosidade aparente. Com o0 aumento da temperatura a viscosidade da fase liquida
€ reduzida, diminuindo os poros e acontecendo a retracdo. Conforme Tallini
Junior(2009), a retracao linear é uma propriedade que depende da composicédo da
massa e das condi¢des de queima. Caldas(2012), encontrou nas amostras com 30 e
40% de RVP queimadas a 1050°C uma retracdo menor, provavelmente causada

devido a granulometria grosseira.
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Figura 4.16 — Massa especifica aparente das peg¢as ceramicas de referéncia e

contendo residuo de vidro plano em funcdo da temperatura de queima.
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Figura 4.17 — Massa especifica aparente das pec¢as ceramicas contendo
residuo de vidro de TV em funcdo da temperatura de queima.

Tabela 4.7 — Valores de massa especifica aparente das pecas ceramicas.

Massa Especifica Aparente (g/cm3)
Amostras

1150°C 1200°C 1250°C 1300°C
MR 1,68 1,89 2,32 2,47
RVP10 2,10 2,32 2,49 2,46
RVP20 2,06 2,39 2,44 2,46
RVP30 2,04 2,24 2,36 2,39
RVTTV10 218 2.40 2.47 2,46
RVTTV20 2.13 2.39 2,48 2,46
RVTTV30 211 2.22 2,44 2,41
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Figura 4.18 — Porosidade aparente das pegas ceramicas de referéncia e contendo

residuo de vidro plano em funcdo da temperatura de queima.
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Figura 4.19 — Porosidade aparente das pecas ceramicas contendo residuo de vidro

de TV em funcgéo da temperatura de queima.
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Tabela 4.8 — Valores de porosidade aparente das pecas ceramicas.

Porosidade Aparente (PA)

Amostras 1150°C 1200°C 1250°C 1300°C
MR 34,18 32,69 32,66 11,49
RVP10 18,46 18,42 18,39 6,05
RVP20 15,16 15,11 14,07 8,46
RVP30 13,83 13,79 13,66 6,33
RVTTV10 12,70 12,65 12,45 7,29
RVTTV20 12,56 12,61 12,43 7,11
RVTTV30 12,49 12,58 12,41 7,08

As Figuras 4.20 - 4.22 apresentam o comportamento da absorcdo de agua
das pecas ceramicas em funcdo da temperatura de queima, cujos valores estédo
resumidos na Tabela 4.9. Observa-se que ambos a adicao dos residuos de vidros e
temperatura de queima influenciam o comportamento da absor¢do de agua. Como
esperado, o aumento da temperatura de queima tende a diminuir a absorcdo de
agua das pecas ceramicas. Isto esta em acordo com os resultados de massa
especifica aparente e porosidade aparente. Ja adicdo de ambos residuos de vidros
apresentou uma variagdo complexa da absor¢cdo de agua. Nota-se que a
incorporacdo de 30 % de RVP e RVTTV a temperatura de 1300°C sao obtidos os

menores valores de absorcdo de agua.

A absor¢cdo de agua € uma propriedade fisica usada em normas técnicas
para especificar produtos cerdmicos para aplicacées diversas. Para as porcelanas
elétricas a absorcédo de agua deve apresentar um valor de < 0,5 %. Assim, as
seguintes amostras estudadas apresentam valores de absor¢cdo de agua que
caracteriza a obtencdo de porcelana aluminosa: 1250 °C (MR) e 1300 °C (RVP10,
RVP20, RVP30, RVTTV10, RVTTV20 e RVTTV30. Mota(2001), aponta que 0s

valores de referéncia adequados para porcelana aluminosa variam de 0% a 0,5%.
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Tabela 4.9 — Valores de absor¢éo de agua das pecas ceramicas.

Absorcéo de Agua (%)
Amostras 1150°C 1200°C 1250°C 1300°C
MR 8,63 6,25 0,05 0,86
RVP10 12,50 7.15 3.26 0,17
RVP20 10,55 8,62 8,62 0,53
RVP30 8,62 7.40 2.73 0,47
RVTTV1O 5.99 7.04 0. 86 0.54
RVTTV20 538 4,00 113 0,53
RVTTV30 6.67 6.26 1,04 0,46
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Figura 4.20 — Absorcédo de agua da massa MR em funcao da temperatura de

queima.
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Figura 4.21 — Absorcgdo de agua das massas ceramicas contendo residuo de vidro

plano em funcdo da temperatura de queima.
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Figura 4.22 — Absorcao de 4gua das pecas ceramicas contendo residuo de vidro

de TV em funcéo da temperatura de queima.
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As Figuras 4.23 - 4.25 apresentam o comportamento da resistividade elétrica
das pecas ceramicas em fungdo da temperatura de queima, cujos valores estao
resumidos na Tabela 4.8. Observa-se que ambos a adi¢cdo dos residuos de vidros e

temperatura de queima influenciam o comportamento da resistividade elétrica.

Os resultados mostram que os valores obtidos para resistividade elétrica
das pecas ceramicas preparadas neste trabalho sdo relativamente altos. Verifica-se
gue o efeito da temperatura de queima foi aumentar o valor de resistividade devido a
maior densificacdo. De modo similar a adicdo de residuo de vidro tende a aumentar
a resistividade elétrica, independentemente do tipo de residuo de vidro.
Medeiros(1994), indica que a resistividade elétrica é inversamente proporcional a

porosidade, quanto maior porosidade, menor resistividade.

Tabela 4.10 — Valores de resistividade elétrica das pecas ceramicas.

Resistividade elétrica (Q.cm x 1010
Amostras 1150°C 1200°C 1250°C 1300°C
MR 0.45 0,56 248 7.56
RVP10 0.86 4,54 15,45 18,36
RVP20 1,34 5,18 24.07 28.17
RVP30 4,03 11,06 24.90 29.06
RVTTV10 0,79 4,05 16,49 19,07
RVTTV20 145 6.06 24,89 2775
25.46
RVTTV30 5,02 12.34 29.33
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Figura 4.23 — Resistividade elétrica da massa MR em funcdo da temperatura de

queima.
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Figura 4.24 — Resistividade elétrica das massas ceramicas contendo residuo de

vidro plano em funcéo da temperatura de queima.
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Figura 4.25 — Resistividade elétrica das pegas ceramicas contendo residuo de vidro
de TV em funcdo da temperatura de queima.

4.7 - Andlise microestrutural das pecas queimadas

As Figuras 4.26 - 4.38 apresentam as micrografias obtidas por microscopia
Opticas para as amostras com 0, 10, 20 e 30% de RVP e RVTTV nas temperaturas
de 1150°C a 1300°C. Pode-se notar a medida que se adiciona residuo de vidro
e aumenta a temperatura de queima tende a ocorrer o0 aumento gradativo
da fase vitrea e diminuicdo da porosidade. Isto corrobora as propriedades fisicas
estudadas. A vitrificacdo das pecas em alta temperatura é visivel.
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40 X000

Figura 4.26 — Micrografias obtidas por MEV com 0,10, 20 e 30% de RVP com
aumento de 500x, queimadas a 1150°C.

AceV  Prob Mag WD Det
150KV 40 x2000 16 SE 150kV 40 x2000 16 S

150KV 40  x2000 16 S 150kV 40 x2000

Figura 4.27 — Micrografias obtidas por MEV com 0,10, 20 e 30% de RVP com

aumento de 500x, queimadas a 1200°C.
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00 150k 40 x2000 16 SE

Figura 4.28 — Micrografias obtidas por MEV com 0,10, 20 e 30% de RVP com
aumento de 500x, queimadas a 1250°C.

AccY Probe Mag WD Det AccY Probe Mag WD Det
150kV 40 x480 16 SE 15.0kV 40 x480 15 SE

Figura 4.29 — Micrografias obtidas por MEV com 10 e 20% RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1150°C.
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Figura 4.30 — Micrografias obtidas por MEV com 10, 20%e RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1200°C.

AccY  Probe  Mag WD Det AccY  Probe  Mag WD Det F—— 10um
15.0 k¥ 40 x800 15 SE 15.0 kV 40 x2000 16 SE

_

Figura 4.31 — Micrografias obtidas por MEV com 10, 20 % de RVTTV com aumento
de 500x, queimadas a 1250°C.
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150kV 40 %2000 16 SE 150kV 40 %2000 16 SE

Figura 4.32 — Micrografias obtidas por MEV com 10, 20 % de RVTTV com aumento
de 500x, queimadas a 1300°C.
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AccV  Probe Mag WD Det F—— 10um AccV  Piobe Mag WD Det F—— 10um
150kV 40 x2000 16 SE 150 kv 40 x 2000 16 SE

Figura 4.33 — Micrografias obtidas por MEV com 30 % de RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1150°C.

150V 4.0  x 2000 16 S

Figura 4.34 — Micrografias obtidas por MEV com 30 % de RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1200°C.
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Figura 4.35 — Micrografias obtidas por MEV com 30% de RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1250°C.
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Figura 4.36 — Micrografias obtidas por MEV com 30 % de RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1300°C.
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Figura 4.37 — Micrografias obtidas por MEV com 30% de RVP com aumento de
500x, queimadas a 1150 A 1200°C.

Figura 4.38 — Micrografias obtidas por MEV com 30% de RVTTV com aumento de
500x, queimadas a 1250 e 1300°C.
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4.8 - Andlise por Difracdo de raios-X das Pecas Queimadas

As Figuras 4.39 - 4.52 apresentam os difratogramas de raios-X das
amostras queimadas sem residuo e com adicdes de residuos de vidros (RVP e
RVTTV). Observa-se que a partir de 1150°C a caulinita ndo € mais detectada
devido a eliminacdo da agua de constituicdo, transformando-se em metacaulinita
(fase amorfa). Entretanto podem ser notadas fases cristalinas como quartzo,
alumina e mullita secundaria. Observa-se ainda nessas figuras que a adicdo do

residuo de vidro ndo modificou a composicao de fases das massas ceramicas.
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Figura 4.39 — Difratograma de raios-X da amostra RVP10 sinterizada a 1150°C: Q —
Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita
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Figura 4.40 — Difratograma de raios-X da amostra RVP20 sinterizada a 1150°C: Q —

Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.41 - Difratograma de raios-X da amostra RVP30 sinterizada a 1150°C: Q —
Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.

1800 M
1600 -
1400 -

1200 -

wa)
l
>

1000

800 A

600 M\ A

400 —_ Lv A T . A
ALk
1|D | 2I[.'| I 3|[] I 4I[.'I | 5|[] I Blﬂ | ]"IU

Angulo 2

Intensidade

etk
I

Figura 4.42 — Difratograma de raios-X da amostra RVP10 sinterizada a 1200°C: Q —
Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.43 — Difratograma de raios-X da amostra RVP20 sinterizada a 1250°C: Q —
Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.44 — Difratograma de raios-X da amostra RVP30 sinterizada a 1250°C: Q —
Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.45 - Difratograma de raios-X da amostra MR sinterizada a 1200°C: Q —

Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.46 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV sinterizada a 1200°C: Q

— Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.47 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV sinterizada a 1250°C: Q

— Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.48 — Difratograma de raios-X da amostra RVP sinterizada a 1300°C: Q —

Quartzo; A - a-Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.49 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV10 sinterizada a 1300°C:
Q — Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.50 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV20 sinterizada a 1300°C:
Q — Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.51 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV30 sinterizada a 1300°C:
Q — Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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Figura 4.52 — Difratograma de raios-X da amostra RVTTV sinterizada a 1250°C: Q
— Quartzo; A - a—Alumina; M — Mullita.
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4.9- Cor das Pecas Ceramicas Queimadas

Uma caracteristica importante € a cor dos corpos cerdmicos apos a
sinterizacdo. As Figuras 4.53 - 4.59 apresentam os padrbes de tonalidade das
cores das pecas ceramicas incorporadas com residuos de RVP e RVTTV, para

todas as temperaturas de sinterizagao.

De acordo com as Figuras 4.53 — 4.59 a substituicAo do feldspato
sédico (albita) com residuos de RVP e RVTTV tende a alterar a tonalidade das
pecas ceramicas queimadas. As pecas isentas de residuo (amostra MR)
apresentam tonalidades mais claras. O feldspato sédico é um p6 de cor branca com

baixo teor de 6xidos colorantes (Fe,O5 e TiO,).

Figura 4.53 - Tonalidades das amostras MR, sinterizadas entre 1150°C a 1300°C.

Figura 4.54 - Tonalidades das amostras RVP10, sinterizadas entre 1150°C a
1300°C.
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Figura 4.55 - Tonalidades das amostras RVP20, sinterizadas entre 1150°C a
1300°C.

Figura 4.56 - Tonalidades das amostras RVP30, sinterizadas entre 1150°C a
1300°C.
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Figura 4.57 - Tonalidades das amostras RVTTV10, sinterizadas entre 1150°C a
1300°C.

Figura 4.58 - Tonalidades das amostras RVTTV20, sinterizadas entre 1150°C
1300°C.

Figura 4.59 - Tonalidades das amostras RVTTV30, sinterizadas entre 1150°C &
1300°C.
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Capitulo 5 - Conclusbes

A analise dos resultados obtidos neste trabalho possibilita destacar as

seguintes conclusdes.

Os ensaios de caracterizacdo mostraram que o residuo de vidro plano (RVP)
é constituido de silica (SiO2), e também pelos Oxidos de sédio (Na20) e calcio
(Ca0). O residuo de vidro de TV (RVTTV) possui menor quantidade de oOxidos

alcalinos, mais possui alta concentracdo de 6xido de chumbo.

* As propriedades técnicas dos corpos ceramicos sao influenciadas tanto
pela temperatura de queima, quanto pela adicdo de ambos residuos de vidros. O
efeito do aumento da temperatura de queima é o de melhorar o comportamento de
densificacdo das pecas ceramicas.

* Os resultados de retracdo linear das pecas ceramicas mostraram que a
partir de 1200°C o efeito dos residuos RVP e RVTTV a 30% tiveram menor retracao,
e o valor da maior retracao foi a 1300°C com 20% de RVP e RVTTYV, devido ao
fendmeno de inchamento das pecas ceramicas. Para esta composicéo, a resisténcia

mecanica foi influenciada pela porosidade e pela composicdo da fase vitrea.

*Ja no ensaio de Absorcao de agua (AA), nota-se a diminuicdo da absorcao
de agua com a adicao do residuo, devido sua acdo fundente. Na temperatura de
1300°C na composicdo de 30% de RVP e RVTTV, mostrou que sao as mais
apropriadas tendo valores de 0,46 e 0,47% adquirindo as propriedades da porcelana

elétrica que deve possuir valor < 0,5%.

*No ensaio de massa especifica aparente (MEA), os resultados mostram
que a adicdo do RVTTV teve maior densificacdo devido ao chumbo, mais o RVP
também possui valores expressivos. Este mesmo comportamento foi observado no
ensaio de Porosidade aparente (PA). Verifica-se ainda que em 1300 °C foram
obtidos os menores valores de porosidade aparente.

e Os valores de resistividade elétrica das pecas ceramicas sao
relativamente altos. a resistividade elétrica das pecas aumentou com a adi¢cdo do
residuo de RVP e RVTTV em até 30% em peso, e com 0 aumento da temperatura

de sinterizacéo.
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* Os resultados mostraram que as fases cristalinas presentes nas pecas

ceramicas sinterizadas sao basicamente a-alumina, mullita e quartzo.

* Finalmente, as condi¢cbes mais apropriadas para producdo de pecas de
porcelana elétrica aluminosa foram aquelas com incorporacéo de até 30 % em peso
de ambos residuos de vidros (RVP e RVTTV) e temperatura de queima de 1300°C.
Os resultados indicaram que esses tipos de residuos tém potencial para o mercado

de ceramica vermelha devido ao seu poder como material fundente.

7



SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados deste trabalho, algumas sugestdes sdo apresentadas

a seqguir:

e Investigacdo das propriedades tecnoldgicas dos corpos ceramicos a partir
da adicdo de RVP e RVTTV em outras granulometrias.
e Testar novas formulacdes de porcelana elétrica aluminosa, utilizando-se

outros tipos de residuos solidos poluentes.
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