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RESUMO

Eflorescéncias sdo sais acumulados na superficie dos materiais ceramicos, provenientes da
migracdo e evaporacdo de liquidos salinizados. Os sais sollveis sdo os causadores do
fendmeno da eflorescéncia e podem estar presentes nas matérias-primas, nas aguas do subsolo
e dentre outras possibilidades. S0 estes 0s principais agentes degradantes das ceramicas
porosas e de certos tipos de compdsitos. Atualmente a reutilizacdo de refugos é uma tematica
muito importante em termos socioecondmicos, e nestas se encaixam a utilizacao de residuos
siderdrgicos em materiais ceramicos, principalmente quando se trata das ceramicas
vermelhas, nas quais tendem a ter maior facilidade em aceitar novos aditivos. As siderurgicas
geram uma diversidade de residuos sélidos e na obtencdo do ferro-gusa no alto-forno, a
escoria surge como subproduto, esta, representa um problema, pois deve ser armazenada de
forma correta, nas quais vao se acumulando nos péatios das empresas. Uma parte dessa escoria
geralmente sdo aproveitadas principalmente pelas inddstrias cimenteiras, no entanto, a
guantidade de escéria de alto-forno (EAF) gerado é extremamente elevada, € o residuo de
maior volume em uma siderurgica, necessitando sempre de novos destinos. Neste trabalho,
buscou viabilizar a escoria em questdo e avaliar o seu comportamento referente a formacgéo da
eflorescéncia. Foram confeccionados corpos de provas ceramicos com adicdo da EAF em
teores de 10, 15, 20, 25 e 30 % em peso e sinterizados a 700 °C, 800 °C e 900 °C durante 2 h.
Realizou-se as caracterizacGes tecnoldgicas dos corpos de prova, nos quais 0os mesmos foram
submetidos a ensaios mecanicos ndo destrutivos e destrutivos, para obten¢do do modulo de
elasticidade e sua resisténcia mecanica. Para acelerar a formagédo da eflorescéncia as pecas
ceramicas foram lixiviadas em &gua e foi verificada a condutividade elétrica e a presenca dos
anions soluveis. Caracterizou-se as fases mineralogicas por difratometria de raios X,
particulas das matérias-primas e microestrutura final por microscopia eletrénica de varredura
e espectroscopia de energia dispersiva. A adi¢ao da escoria causou um acréscimo na formacao
da eflorescéncia, entretanto, proporcionou um acréscimo na resisténcia mecanica do corpo de

prova ceramico.

Palavras-chave: Ceramica vermelha, eflorescéncia, escoria de alto-forno, sais solUveis.



ABSTRACT

Efflorescences are salts accumulated on the surface of ceramic materials from the migration
and evaporation of salinized liquids. Soluble salts are the cause of the phenomenon of
efflorescence and may be present in raw materials, underground water and other possibilities.
These are the main degrading agents of porous ceramics and certain types of composites.
Currently the reuse of refuse is a very important issue in socioeconomic terms, and in these
the use of iron and steel residues in ceramic materials, especially when it comes to the red
ceramics, fit in, in which they tend to be easier to accept new additives. The steelmakers
generate a diversity of solid residues and in obtaining the pig iron in the blast furnace, the slag
appears as a byproduct, this is a problem, since it must be stored correctly, in which they
accumulate in the courtyards of the companies. However, the amount of blast furnace slag
(EAF) generated is extremely high, it is the largest waste in a steel mill, always needing new
destinations. In this work, it sought to make feasible the slag in question and to evaluate its
behavior regarding the formation of efflorescence. Ceramics bodies with EAF addition were
prepared at contents of 10, 15, 20, 25 and 30% by weight and sintered at 700 °C, 800 °C and
900 °C for 2 h. The technological characterization of the test specimens was carried out, in
which they were submitted to non-destructive and destructive mechanical tests, to obtain the
modulus of elasticity and its mechanical resistance. In order to accelerate the formation of the
efflorescence the ceramic pieces were leached in water and the electrical conductivity and the
presence of the soluble anions were verified. The mineralogical phases were characterized by
X-ray diffraction, particulate matter and final microstructure by scanning electron microscopy
and dispersive energy spectroscopy. The addition of the slag caused an increase in the
formation of the efflorescence, however, provided an increase in the mechanical strength of

the ceramic test piece.

Keywords: Red ceramics, efflorescence, blast Furnace slag, soluble salts.
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1. INTRODUCAO

As eflorescéncias sdo como manchas esbranquicadas, que surgem na superficie dos
corpos ceramicos e de alguns tipos de compdsitos, causando problemas estéticos e a longo
prazo podera afetar a resisténcia mecanica do material. Sua origem associa-se a porosidade e
distribuic@o dos sais existentes nos materiais ceramicos, através do fendémeno da capilaridade,
estes sais migram para a superficie do material, resultando na eflorescéncia. H& varias
décadas, sdo estudados os danos provenientes dos sais solUveis, 0S mecanismos que
manipulam a formacdo de cristais em meios porosos e 0s avancos dos danos ndo sao
totalmente compreendidos (FERREIRA e BERGMANN, 2007).

Um dos principais agentes degradantes dos materiais de construcdo porosos, sdo 0s
sais soluveis, para muitos dos envolvidos nas construcbes e conservacdo de edificaches, é
motivo para dor de cabeca. Este fendmeno além de afetar esteticamente o ambiente externo,
causa problemas de insalubridade e contribuem no aceleramento da degradacdo destes
materiais.

Nas matérias primas argilosas, durante os processos de formacédo do solo, podem haver
sais ou estes sdo trazidos por movimentos de dguas subterraneas. A denominacéo sais soluveis
quando referidos a solo, significa que apresentam solubilidade em &gua consideravelmente
elevada. Ndo podem ser totalmente evitadas a presenca de saiS nos COrpos ceramicos,
portanto, para uma melhor compreensdo do fenémeno da eflorescéncia, recomenda-se estudar
0 seu deslocamento em ambiente poroso (MENEZES, 2006).

Vérias toneladas de residuos sdo produzidas diariamente em uma siderdrgica, a escoria
de alto-forno, proveniente do processo de obtencdo do ferro-gusa, é a de maior volume
gerado. Sua composic¢do consiste basicamente em FeO, SiOz, Al,Oz, CaO, MgO e TiOy,
devida as elevadas quantidades de 6xidos de silicio, célcio e aluminio, se torna um excelente
produto para as inddstrias cimenteiras, porém estas ndo sdo o suficiente para consumir as
elevadissimas quantidades de EAF, estas continuam a se acumularem nos patios das
siderurgicas, pois necessitam de um armazenamento adequado por conterem metais pesados
como ferro e titdnio, podendo trazer problemas ambientais e o custo do processo aumenta,
devido ao transporte deste residuo para locais ainda mais distantes de sua origem (ROCHA,
2013).

Com os diversos problemas ambientais no mundo atual, sdo extremamente validas as

ideias para reaproveitamento dos materiais que seriam descartados no meio ambiente. Neste
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trabalho estudou-se o comportamento da adicdo da escoria granulada do alto-forno em
ceramicas vermelhas, verificando principalmente a respeito da eflorescéncia. A formacéo
deste fendmeno foi quantificada e comparada com corpos de provas contendo 0, 10, 15, 20,

25 e 30% em peso deste residuo adicionados a argila.
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL

Analisar a formagdo da eflorescéncia em ceramica vermelha.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Analisar a formacéo da eflorescéncia nas amostras com e sem adi¢des da escoria;

e Quantificar a formacdo do fendmeno por meio de captura de imagens utilizando o
software Image J e a quantidade de sais presentes nos filtrados dos extratos das
amostras por meio da condutividade elétrica;

e Comparar a resisténcia mecanica dos corpos de provas com e sem residuo;

e Verificar a viabilidade do reaproveitamento da escoria de alto-forno nas ceramicas

vermelhas.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 PROCESSO DE OBTENGAO DO FERRO-GUSA EM ALTO-FORNO

Na obtengdo do ferro-gusa, adiciona-se no alto-forno aglomerados de minérios de
ferro na forma de sinter ou pelotas, nos quais hd adi¢cbes de fundentes (cal, silica e
semelhantes) e o coque metallrgico. Na sequéncia, injeta-se ar preaquecido em temperatura
de aproximadamente 1200 °C, o gas oxigénio do ar reage com o carvao produzindo monéxido
de carbono, no qual é o agente redutor do processo de obtencdo do ferro-gusa. A fusdo do
minério de ferro é realizada pelo calor do ar quente e da combustdo do carvdo, neste
momento, acontece a reacdo quimica entre o monoxido de carbono e o éxido de ferro,
formando o ferro-gusa, além de elementos como enxofre, carbono, manganés, entre outros
(R1ZZO, 2009). O gusa geralmente contem até 5% de carbono, ele é despejado em um
cadinho ou carro torpedo, onde seguira para a aciaria ou sera armazenado. A Figura 1 é de um

desenho esquematico do alto-forno produzindo ferro-gusa:

Figura 1 — Desenho esquematico da producdo do ferro-gusa em alto-forno.
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3.1.2 Alto-Forno

O alto-forno (AF) surgiu para producao em larga escala de metal fundido, os primeiros
no século XIV produziam em média uma tonelada de gusa por dia, atualmente a producéo é
em média de 13.000 toneladas diarias (R1ZZ0O, 2009). Utiliza a queima do carvéo vegetal ou
mineral como fonte de energia e em contrapartida esta combustdo j& auxilia nas reacdes
quimicas necessarias na producéao do ferro-gusa.
Este forno € dividido em regides, as principais sdo: goela, utilizada para alimentacéo;
cuba, parte superior do AF onde inicia-se as primeiras reacfes em temperaturas entre 300 a
800 °C; em sequéncia temos o ventre, no qual ocorrem as principais reacfes de reducdo do
metal em temperaturas de 1000 a 1800 °C; rampa, corresponde a zona mais quente do forno
com temperaturas superiores a 1800 °C; furo de corrida, situado no cadinho e utilizado para o
vazamento do gusa e escoria; e por fim as ventaneiras, utilizadas para injecao de ar quente ha

elevadas velocidades (CHIAVERINI, 1986). Na Figura 2 uma esquematizacdo basica do AF.

Figura 2 - Esquematizacdo das principais zonas do alto-forno.
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Fonte: Edisciplinas.usp, (2017).
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3.2 ESCORIA DO ALTO-FORNO

A EAF ¢ obtida como coproduto da producdo de gusa em alto-forno, por ser rica em
Oxidos de silicio, célcio e aluminio, é muito utilizada nas industrias cimenteiras e em
construcdes civis. Este é o residuo de maior volume em peso gerado pelos processos
siderurgicos, chegando a atingir em média 300 Kg de escoria para cada uma tonelada de gusa
produzido (ACERLORMITTAL, 2017). Por conter metais pesados como ferro e titanio, este
residuo necessita de um armazenamento adequado para minimizar as agressdes ao meio
ambiente.

As industrias que reutilizam este residuo, atualmente ndo conseguem consumir toda a
demanda de escoria produzida diariamente, fazendo com que as siderdrgicas tenham gastos
para armazena-la em locais cada vez mais distantes (ROCHA, 2013). Partindo desta premissa,
é muito importante que novos destinos para a EAF sejam estudados. E de conhecimento que
esta escoria possui teores de Oxidos metalicos, nos quais a recuperacdo desses metais se
tornou muito importante no ponto de vista econdmico e das restricdes relativas a conservagao
do meio ambiente, contribuindo para compensar 0s gastos com instalacfes de equipamentos

antipoluicdo (FAY, 2006). A Figura 3 mostra a forma granulada da escéria de alto-forno.

Figura 3 — Escéria granulada do alto-forno estocada em patio.

SR 3 =

Existem diversos tipos de EAF, tudo depende da sua forma de resfriamento, sendo
lentamente ou rapidamente, ela adquire diferentes caracteristicas em sua estrutura cristalina,
coloracdo, tamanho e densidade. Ela pode ser expandida, vitrea e amorfa, afetando
diretamente nas suas propriedades e, portanto, em suas possiveis aplicacdes.
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A escoria granulada é utilizada como matéria-prima na fabricacdo de cimentos
compdsitos, por sua capacidade hidraulica que permite quando moida e em contato com a
agua, faz com que endureca, tal propriedade cimentante, permite a possibilita de substituir o
clinquer, material utilizado na fabricacdo de cimentos. As escorias cristalizadas devido o
resfriamento lento, sdo geralmente empregadas como agregados graudos na construgdo civil.
J& as escoérias expandidas ou esponjosas, possuem baixa densidade e podem ser utilizadas
como agregados leves e possuem propriedades isolantes acUsticas e térmicas
(ACERLORMITTAL, 2017).

3.2.1 Mecanismo de formacao da escoria do alto-forno

A escéria do alto-forno é formada pela fusdo das impurezas do minério de ferro,
juntamente com adi¢cdo dos fundentes e as cinzas do coque. Esta escoria fundida é insoluvel
com o ferro-gusa e de menor densidade, se pondo sobre 0 gusa, e a0 mesmo tempo exercendo
um papel de protecdo para o ferro fundido.

Depois de vasada, um fator é crucial na caracteristica final da escoria, se trata do tipo
de resfriamento ao qual ela sera submetida, sdo esses:

o Resfriamento brusco em agua: Ocorre em tanques com agua, sdo conhecidos como
tanques de granulacdo. Necessitam em média de 5 a 10 m3 de agua por tonelada de
escOria, o resfriamento é tdo rapido que ndo héa tempo para formacdo dos cristais, a
escoria se granula ficando vitrificada, onde se obtém uma espécie de areia grossa e
porosa, de fratura vitrea com tamanho maximo de grdo de 5 mm, as cores podem ser
esverdeadas, amareladas, esbranquicadas ou marrom. A escoria muito granulada é
essencialmente amorfa (ACERLORMITTAL, 2017).

o Resfriamento lento: Acontece quando a escoria é despejada em locais ao ar livre
originando um produto cristalizado e macico. Para sua utilizagdo, é necessario ser
britado e processado (ACERLORMITTAL, 2017).

o Escoria resfriada por ar sob pressdo: E a denominada escoria esponjosa, este
processo faz com que a escoria incorpore ar e apresenta uma estrutura alveolar, sua
massa especifica varia entre 0,6 g/cm3 a 0,9 g/cm3, considerado um material de baixa
densidade na qual possui propriedades isolantes térmicas e acusticas
(ACERLORMITTAL, 2017).
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3.2.2 Composigdo quimica e mineraldgica da escéria de alto-forno

Como citado anteriormente, a escoria de alto-forno é composta principalmente de
cal, silica e alumina. A Tabela 1 especifica os elementos e as percentagens das fases
mineraldgicas presentes em uma corrida de EAF. O tipo de resfriamento determinara a
estrutura deste residuo, quando resfriado rapidamente, ndo da tempo para formacdo dos
cristais, na qual adquire uma caracteristica vitrea, porém esta fase néo é estavel, e aos longos
dos anos ira perder gradualmente este aspecto de vidro até se tornar cristalina, no entanto, as
escorias granuladas quando transformadas em p6, sdo essencialmente amorfas, ou seja, a

microestrutura ndo é cristalina, onde néo é ordenada em planos paralelos que refratem os raios

X.

Tabela 1 - Fases mineraldgicas dos elementos presentes no EAF.

EAF
SiOz 36,94%
CaO 28,52%
Al,O3 19,77%
MgO 571%
FeO 2,72%
Na2O 2,04%
TiO2 0,91%
K20 1,53%
P20s 0,14%
SO3 0,08%
Outros 1,7%

Fonte: Sinobras, (2018).
3.3 EFLORESCENCIAS NOS MATERIAIS CERAMICOS

A eflorescéncia séo depositos salinos, em sua grande maioria originados das matérias
primas de composi¢do do material cerdmico e de aguas subterraneas. Para que este fendmeno
ocorra, sao necessarios trés fatores simultaneos: sais sollveis, agua e o gradiente hidraulico. A
umidade percorre em meio 0 corpo poroso, dissolvendo os sais presentes e os deslocam até a
superficie do material. Deste ponto, a agua evapora gerando a precipitacdo dos sais, nos quais
se depositam em forma de pd, dando aspecto de manchas sobre a superficie (JUNGINGER e

MEDEIRQOS, 2002).



24

Tal fenémeno seria impossivel sem a presenca de um solvente, que na maioria dos
casos é a agua em favoraveis condi¢cGes ambientais, um meio para a percolacdo do fluido e
por fim, a presenca de sais sollveis nestes liquidos.

A presenca dos sais solGveis € um dos principais causadores para a degradacao dos
materiais ceramicos porosos e certos tipos de compositos para construgao civis, € motivo de
frustracdo com os envolvidos nas areas das construcdes e preservacao de edificacOes. Afeta
principalmente na estética do ambiente externo, gera problemas de insalubridade e
contribuem para a aceleracdo da deterioracdo das estruturas contaminadas (CAMPOS, 2010).

A Tabela 2 mostra uma relacdo da natureza quimica dos sais sollveis e suas fontes provaveis.

Tabela 2 - Natureza quimica dos sais soltveis.

Composicao . Solubilidade em
v Provéavel Fonte ,
Quimica agua
Carbonato de Carbonatacgéo da cal lixiviada da argamassa ou .
o Pouco soluvel
Célcio concreto
Carbonato de Carbonatacéo da cal lixiviada de argamassa de cal .
- y Pouco soluvel
Magnésio ndo-carbonatada
Carbonato de Carbonatacédo dos hidroxidos alcalinos de cimento . .
- ot Muito solavel
Potassio com elevado teor de alcalis
Carbonato de Carbonatacédo dos hidréxidos alcalinos de cimento . .
L ot Muito solavel
Sodio com elevado teor de alcalis
Hidroxido de . . N . .
o Cal liberada na hidratacdo do cimento Soluvel
Célcio
Sulfato de " .
-~ Agua de amassamento Soluvel
Magnesio

Sulfato de Célcio

Agua de amassamento

Parcialmente

soluvel
Sulfato de Potassio Agregados, agua de amassamento Muito solavel
Sulfato de Sodio Agregados, agua de amassamento Muito soltvel
- Agua de amassamento, limpeza com écido . .
Cloreto de Calcio g o, 1imp Muito solavel
muriatico
Cloreto de " . .
- Agua de amassamento Muito solavel
Magnésio
Cloreto de . - o .
. Limpeza com acido muriatico Soluvel
Aluminio
Cloreto de Ferro Limpeza com acido muriatico Soluvel

Fonte: Uemoto, (1988).

Se tratando de solo, sais sollUveis sdo agqueles que apresentam uma boa solubilidade
em agua (FERREIRA e BERGMANN, 2007). Existem diversos tipos destes sais, dos

encontrados nas matérias-primas, os principais sdo: Cloretos, existentes principalmente
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proximos aos arredores maritimos. Nitratos, sdo diretamente associados com a presenca de
material orgénico. Carbonatos, frequentemente responsaveis em casos de eflorescéncias em
forma de carbonato de sodio e estdo geralmente ligados a umidade do solo ou argamassa do
cimento. Sulfatos, s@o os principais responsaveis pela formacao da eflorescéncia nos edificios,
devido a presenca do sulfato de sddio que é o maior causador testa patologia.

Devido a impossibilidade fisica de realizar a total eliminacdo dos sais quando
presentes nos corpos ceramicos, evitar a eflorescéncia acaba esbarrando neste fator. Ha vérias
décadas sdo investigados os danos causados pelos sais soluveis, o controle da formacédo dos
cristais em meios porosos e 0 desenvolvimento dos danos a eles atribuidos ainda ndo sdo
totalmente compreendidos (FERREIRA e BERGMANN, 2007).

3.3.1 Tipos das eflorescéncias formadas nos materiais ceramicos

Segundo Verduch e Solana (2000) trés tipos para a formacdo da eflorescéncia podem

ocorrer por meio de causas distintas, sendo elas, eflorescéncia de secagem, secador e de forno.

¢+ Eflorescéncias de secagem

Forma-se o fenbmeno pela secagem ao ar livre nas argilas sem moldar, conhecidas
como “véus de secagem”. Um bom exemplo, é a pelicula salinizada formada sobre as partes
protuberantes de um torrdo de argila que seca espontaneamente ao relento. No presente caso a
secagem é proveniente pela acdo do ar natural sobre argilas ndo tratadas mecanicamente, que

possui sua textura natural.

«» Eflorescéncias de secador

Nas eflorescéncias de secador a secagem é realizada pela acdo do ar industrial
possivelmente contaminado sobre argilas que foram conformadas mecanicamente. Os sulfatos
de magnésio e de célcio sdo os principais formadores de sais de secador nas argilas, e sdo uns
dos mais indesejados por poderem se transformar facilmente em eflorescéncias permanentes
de forno. As aguas que concedem o estado plastico nos materiais argilosos, ao evaporar,
transportam até a superficie uma parte dos sais sollveis existentes na argila (VERDUCH e
SOLANA, 2000). Os sais mais sollveis sdo carreados com maior facilidade, contudo, por
exemplo, o sulfato de magnésio heptahidratado (MgSOa4.7H20) cuja solubilidade em &gua €
bastante elevada, tem maior facilidade em formar eflorescéncia de secador que o sulfato de
calcio dihidratado (CaS04.2H20) cuja a solubilidade é baixa (VERDUCH e SOLANA, 2000).
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«» Eflorescéncias de forno

As eflorescéncias de secador formadas na superficie dos corpos cerdmicos a verde,
qguando submetidas a queima nos fornos, ocorrem diversas reagdes, transformando-se em
eflorescéncias de forno. Pode-se citar como exemplo o cloreto de bario (BaClz), quando
presente no material argiloso o excesso deste sal pode causar uma eflorescéncia de secador, e
logo ap6s a queima se converte em eflorescéncia de forno. Tal eflorescéncia ndo deve ser
confundida com as peliculas esbranquicadas de cinzas fundidas que as vezes se depositam
sobre os tijolos no forno. Diferentes eflorescéncias de forno podem se originar a partir de uma
unica eflorescéncia de secador, tudo dependera da atmosfera do forno e os ciclos de queima.
A temperatura do forno influéncia na formagéo deste fenGmeno nas ceramicas, os ciclos de
qgueima a elevadas temperaturas, costumam diminuir a quantidade de eflorescéncia de forno
visivel nos produtos ceramicos. E dificil uma analise direta deste tipo de eflorescéncia, pois
sdo insollveis, aderentes e muito finas, e em alguns casos, possui uma composi¢cdo
demasiadamente complexa (FERREIRA e BERGMANN, 2007).

3.3.2 Dindmica dos sais

Durante a secagem o0s sais sdo transportados até a superficie das pecas por
capilaridade. A massa argilosa Umida passa por diferentes aspectos durante a secagem, tais
mudancas estdo representadas na Figura 4. A continua eliminacdo da &gua modifica as
particulas argilosas, no primeiro estagio sdo separadas por peliculas de 4gua mais grossas, ao
longo da secagem, essas peliculas vao afinando até o contato. Nesta etapa da secagem, a
argila se contrai proporcionalmente a quantidade de agua que foi eliminada (VERDUCH e
SOLANA, 2000).

Figura 4 - Esquematizacdo de uma massa de argila com diferentes estagios da secagem.

< d
Fonte: Verduch e Solana (2000).
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A 4gua que é eliminada ap6s o fim da retracdo corresponde ao esvaziamento da rede
capilar, nesta fase a agua j& ndo se evapora na superficie da peca, e sim no interior dos poros.
Ao atingir um determinado estado de secagem, onde essa continuidade se rompe, a agua
restante evapora no interior da peca, ndo contribuindo mais para transportar os sais até a
superficie. Pode-se dizer que a quantidade total de &gua presente em uma massa argilosa pode
se dividir em duas. Uma sendo eficaz no transporte dos sais para a superficie, pois chega até o
local na forma liquida. A segunda ndo é capaz de transportar sais, porque se evapora no
interior da peca, chegando a superficie na forma de vapor (VERDUCH e SOLANA, 2000).

Quanto maior a umidade da argila, maior serd a quantidade d’agua capaz de
transportar sais para a superficie do material, resultando em uma maior quantidade de sais
transportados por capilaridade. A agua é um fator primordial na formacao das eflorescéncias
de secador, devido a isto, precisa ser a minima necessaria (VERDUCH e SOLANA, 2000).
Normalmente os valores de umidade utilizados nas massas para ceramica vermelha sdo em
torno de 8%.

3.3.3 Influéncia da velocidade de secagem

Um fator muito importante é a velocidade de secagem, na qual afeta a quantidade de
eflorescéncias formadas e também sua distribuicdo sobre a superficie das pecas ceramicas.
Em um experimento, ao realizar a secagem em duas velocidades distintas, contendo sais
marcados com isotopos radioativos segundo Verduch e Solana (2000), Brownell observou
gue, com uma maior velocidade de secagem, menor o nivel de radiatividade que atinge a
superficie. Isto significa que a quantidade de sal transportado até a superficie da peca é menor
quando maior for a velocidade de secagem.

Os tijolos quando submetidos a uma secagem rapida, as eflorescéncias aparecem
distribuidas de modo mais homogéneas e podem ficar menos visiveis. No inverso, com uma
secagem lenta, os sais tendem a se concentrar nas arestas e vértices, onde a velocidade de

evaporacdo € maior, ficando mais visivel a eflorescéncia.

3.3.4 Efeitos da eflorescéncia na alvenaria e suas prevencoes

Dos efeitos causados pela eflorescéncia nas alvenarias, 0s primeiros a surgirem sao

na parte estética, devido as manchas da patologia, em sequéncia pode vir a deterioracdo das
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alvenarias, fazendo com que se descamem aos poucos até causar degradacdo profunda, a

Figura 5 mostra o descolamento do porcelanato causado pelo acumulo de sais na alvenaria.

Figura 5 - Efeito degradante da eflorescéncia em uma parede de alvenaria.

Fonte: Cichinelli, (2006).

Alguns métodos de prevencao podem ser tomados para minimizar a ocorréncia deste
fendmeno, dentre eles, ndo utilizar materiais ou componentes com alto teor de sais soluveis,
evitar tijolos com altos teores de sulfatos, molhar os componentes cerdmicos demasiadamente
secos, minimizando a absorcdo da agua de amassamento e a reacdo com 0 cimento, sempre
proteger da chuva a alvenaria recém acabada e evitar entrada de umidade com a ajuda de boa
impermeabilizacdo, usar argamassa mista (cimento, cal, areia) para minimizar a rea¢cdo com
0S componentes ceramicos, e por fim, usar cimento Portland pozolanico ou de alto-forno, que
liberam menor teor de cal na hidratacdo. Esses cimentos sdo especialmente indicados em

obras expostas a acdo de agua corrente e ambientes agressivos (UEMOTO, 1988).

3.4 ARGILA

As argilas comuns séo as utilizadas nas industrias de ceramica vermelha, elas contém
uma vasta variedade de substancias minerais. Formadas basicamente por sedimentos peliticos
consolidados e ndo-consolidados, como argilitos, siltitos, folhelhos, ritmitos e argilas
aluvionares quaternarias, que queimam em cores avermelhadas com temperaturas entre 800 e
1.250 °C, dependendo de cada tipo do material argiloso.

Geralmente essas argilas possuem granulometria bem fina, tal caracteristica lhes

conferem juntamente com a matéria organica incorporada, diferentes indices de plasticidade,
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quando adicionadas porcentagem distintas de &gua, além da resisténcia a verde e apds a
sinterizacdo, tais aspectos sdo importantes para fabricagdo dos produtos ceramicos. Na
industria de ceramica vermelha ou estrutural, as argilas sdo empregadas como matéria-prima
na fabricacdo de blocos de vedacdo e estruturais, telhas, tijolos macicos, tubos e ladrilhos
(ALMEIDA et al, 2005).

Durante a extrusdo, o comportamento destas massas estd relacionado a diversos
fatores, entre eles a composicdo mineraldgica, teor de umidade, morfologia e distribuicédo
granulométrica das particulas (RIBEIRO, 2003).



30

4. MATERIAIS E METODOS

Quando se refere ao beneficiamento das argilas, a redugdo do tamanho do grdo das
particulas se d& por meio de moedores, contando com um processo a seco com britadores de
mandibulas e moinhos. Os cuidados com estes equipamentos, sdo principalmente referentes a
manutencdo, e com 0 monitoramento com as grelhas e mandibulas moedoras.

A massa ceramica precisa estar com as condi¢fes adequadas para processo de
producdo, deve ter uma umidade adequada para realizacdo da moldagem, a fim que a peca
conformada tenha uma boa resisténcia mecanica a verde e a seco. A massa argilosa precisa ter
uma adequada composi¢do mineralogica, para que as transformacdes fisico-quimicas durante
0 processo de queima confiram ao produto final as caracteristicas pretendidas.

As principais propriedades tecnoldgicas das matérias-primas no que se diz respeito a
moldagem das massas cerdmicas € a sua plasticidade e o grau de compactabilidade, estes

influenciam diretamente na qualidade do produto final (ROCHA, 2013).

4.1 MATERIAIS

No desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas a argila coletada na ceramica
Castanheira, situada na cidade de Maraba-PA, e a escoria granulada do alto-forno oriunda da
empresa Sinobras, localizada no distrito industrial de Maraba.

Para realizacdo da compactagédo dos corpos de provas ceramicos, utilizou-se a prensa
hidraulica Marconi 15 toneladas, para a calcinacéo e sinterizacdo foi utilizado o forno mufla
MA 385/3. O valor do mddulo de elasticidade foi obtido por ensaio ndo destrutivo, utilizando
um Captador Acustico Direcional CA-DA da SONELASTIC do laboratério de anélises
térmicas da FEMAT Unidade 2. Obtive-se o resultado do médulo de ruptura a flexdo a partir
do procedimento aplicando carga em trés pontos, realizado na maquina universal de ensaios da
marca EMIC D10000, disponivel no laboratério de ensaios destrutivos da UNIFESSPA Campus
2. A captura das imagens dos corpos de prova, foram realizadas por uma camera digital de 15
megapixels fixada em um dispositivo de altura padréo.

Para o processo de quantificacdo da condutividade elétrica dos sais solUveis no
extrato de solubilizacdo, foi utilizado o condutivimetro digital de bancada Termo Orion Star
A212 da marca ALPAX. Para determinacdo dos anions soltveis, foram utilizados 7 reagentes,

séo eles: solucdo de fenolftaleina a 1%, &cido sulfurico 0,025N, indicador metil Orange 0,01%
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e 0,1%, solucdo de H2SO4 0,025 N, solucdo de cromato de potéssio, solugdo de nitrato de
prata, solucdo de BaCl a 10%.

O Microscopio eletronico de varredura utilizado foi o TM 3000 da marca Hitachi, o
em aparelno da marca Oxford Inst., modelo SwiftED, disponivel no laboratério de
Caracterizacdo Estrutural da FEMAT Unidade 2. O equipamento de Difracdo de raios x foi o
X'PERT PRO MPD (PW 3040/60), da PANalytical disponivel no mesmo laboratério.

4.2 METODOLOGIA PARA CONFECCAO DOS CORPOS DE PROVA
4.2.1 Formulacéo

A etapa consiste basicamente em variar as proporcdes entre argila e a escoria do alto-
forno, a fim de caracteriza-las quanto as suas propriedades fisicas e mecanicas. Foram
confeccionados diversos corpos de provas com propor¢des distintas do residuo siderurgico e a
argila, nas quais variaram as temperaturas de sinterizacdo, totalizando 6 pecas para cada
formulacédo e temperatura, afim de comparar as formulac@es quanto aos seus aspectos fisicos

e para execucdo das demais etapas. A Tabela 3 representa as formulacgdes utilizadas.

Tabela 3 - Formulagdes ceramicas propostas com o residuo granulado do alto-forno.

Formulagéo _Porcentagem % Temperaturas de
Argila EAF queima (°C)
FO 100 0
F1 90 10
F3 80 20 700, 800 e 900
F4 75 25
F5 70 30

Fonte: Autor (2018).

Na fabricacdo de um produto ceramico, 0 processo inicia-se a partir da mistura das
matérias-primas, nas quais, quando submetidas aos efeitos da temperatura elevada, passam
por transformacdes fisico-quimicas até atingir as propriedades mecénicas requeridas para o
produto em questdo. Foi realizado um processo de quarteamento para auxiliar na
homogeneizacdo da escéria com a argila, esta massa foi umidificada até atingir de 6 a 8% de

umidade total (realizada antes da prensagem), borrifando 4gua e misturando manualmente.
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4.2.2 Conformacao e sinterizagéo

A conformacdo do material foi realizada em uma prensa hidraulica uniaxial, e para o
molde, uma matriz metalica de ago ferramenta, possuindo as dimensdes de 20 x 60 x 6 mm*
A carga de compactacao utilizada nos corpos de prova foi de 55 MPa.

Em seguida, os corpos de prova foram sinterizados em forno mufla elétrica, nas
temperaturas de 700°, 800° e 900°C, utilizada uma taxa de aquecimento de 10 °C por minuto
e tempo de queima por 2 horas, com o intuito de observar o comportamento dos mesmos

referente as propriedades tecnoldgicas.

4.3 CARACTERIZACAO DOS CORPOS DE PROVA

Os corpos de provas ceramicos confeccionados, contendo em suas formulagdes
diversas porcentagens em peso de escéria granulada de alto-forno, cominuidas e passadas em
peneiras de 100 mesh (0,15 mm), foram submetidos a caracterizacdes fisicas e mecanicas,
realizadas a partir de ensaios de acordo com as normas técnicas existentes e procedimento
laboratorial padrdo. Apds a sinterizacdo, caracterizou-se a absorcdo de agua, porosidade
aparente, densidade aparente, retracdo linear, médulo de elasticidade estatico e resisténcia

mecanica por modulo de ruptura a flexao em trés pontos.
e Absorcédo de dgua

Menores valores de absorcdo de agua, normalmente corresponde a uma resisténcia
mecanica melhor, boa resisténcia a acidos, dureza mais elevada e um bom comportamento ao
frio. Os valores de absorcdo de agua estdo diretamente relacionados aos poros abertos do

material, com isto, através da equacdo 1, se obtém os valores da absorcdo de agua.
Pu — Ps
A=———

% 100 Equacdo 1
Ps

No qual:
Pu = peso da amostra umida

Ps = peso da amostra seca

e Porosidade Aparente
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Quanto para a obtencdo da porosidade aparente quanto para absorcdo de agua, o
procedimento relaciona a o peso da amostra seca (Ps), peso da pe¢a Umida (Py) e imersa em
(Pi). Para realizagdo da pesagem do corpo de prova imerso e Umido, é necessaria a imerséo
dos corpos de prova em agua por 24 horas. Para o procedimento do peso imerso, utilizou-se o
principio de Arquimedes, determinando a porosidade aparente das pecas ceramicas utilizando
a equagéo 2.

__ Pu-Ps

Pap = F— x 100 Equacéo 2

e Densidade Aparente

A resisténcia mecanica é influenciada pela porosidade e densidade, quanto menor a
guantidade e os tamanhos dos poros, maior sera a densidade do material e elava a resisténcia
mecanica, em contrapartida, diminui a resisténcia ao choque térmico. Para otimizar ambas as
resisténcias, deve-se buscar trabalhar na porosidade do material, até a peca apresentar niveis
satisfatorios de desempenho operacional. Calcula-se a densidade aparente utilizando a

equacdo 3.

Equacédo 3
e Retracdo linear

Os corpos de provas ceramicos sofrem retracdo linear quando submetidos a
sinterizacdo, e na mediada em que se eleva a temperatura de queima, o valor de retracdo tende
a aumentar. Mediu-se 0os comprimentos dos corpos de provas antes da queima e apds a
mesma, para possivel determinacdo da retracdo linear. A equacdo 4 relaciona as dimensdes

medidas do corpo de prova para a obtencdo dos resultados de retracéo.

Ls —L ~
qu = T x 100 Equagao 4

Onde:
RLq = retracéo linear de queima (%)
Ls = comprimento apds a secagem (mm)

Lg = comprimento apds a queima (mm).
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e Moddulo de ruptura a flexédo

A resisténcia mecanica se obteve pelo mddulo de ruptura por flexdo, no qual, é o
quanto o corpo de prova pode resistir a fratura, quando submetido a uma tracdo mecéanica. As
pecas ceramicas foram submetidas a uma carga em trés pontos. A férmula a equacéo 5 é

utilizada para o célculo da resisténcia mecénica a flexao (o) das pegas ensaiadas.

3 P XL
o= (E) X bx—dz] Equacéo 5
Onde:
o = tensdo maxima de ruptura, em Mpa
P = carga maxima aplicada, em N
b = largura do corpo de prova, em mm

d = altura do corpo de prova, em mm

L= distancia entre os apoios inferiores, em mm.

e Modbdulo de elasticidade

O modulo de elasticidade ou modulo de Young, € um parametro mecanico que
proporciona a medida da rigidez de um material sélido. Para obtencdo do valor do médulo de
elasticidade, utilizou-se 0 método de ensaio ndo destrutivo, fazendo uso de um equipamento
de captacdo acustica, onde o mddulo elastico é determinado a partir da frequéncia de vibracao
da peca ceramica com amplitudes de vibracdo minimas. Este método de ensaio também ¢é

conhecido como dindmico ou por ultrassom.

4.3.1 Ensaio de eflorescéncia

Realizou-se o ensaio de eflorescéncia segundo a norma ASTM C67-14®) emergindo-
se 0S corpos de prova até aproximadamente 80% da altura em recipientes com agua destilada,
durante sete dias em temperatura ambiente, mantendo-se fixo o volume da agua. Em seguida
0s corpos de prova foram secos em estufa a 110 °C por 24 h visando uma aceleracdo na
formacdo da eflorescéncia. Analisou-se visualmente se a presenca ou ndo de manchas

brancas, decorrentes dos sais soluveis, para confirmar a formacédo de eflorescéncia.
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Fonte: Autor, (2018).

4.3.2 Método de quantificacdo dos sais formados nos corpos de prova

Para quantificar a formacdo da eflorescéncia nos corpos de prova, utilizou-se o
método de tratamento de imagem no software Image J (ALBUQUERQUE, 2007). Tal método
baseia-se no mapeamento do corpo de prova a partir de uma imagem em preto e branco. As
pecas foram fotografadas em um ambiente iluminado com luz artificial, utilizou-se uma
camera fotografica de 15 Megapixels fixada em um suporte de 170 mm de altura, para atender

a distancia especificada pelo método, a préatica esta representada pela Figura 7.

Figura 7 - Suporte metélico para fixacdo de camera fotografica e corpo de prova.

9

Fonte: Ferreira e Bergmann, (2007).

As imagens foram editadas, afim de excluir qualquer area que ndo seja do corpo de

prova, em seguida, processou-se as fotos no software Image J, e por fim, realizou a
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determinacdo na area resultante da quantidade relativa de pixels pretos (eflorescéncia) sobre o
total de pixels na imagem.

4.3.4 Método de quantificacdo dos sais nos filtrados dos extratos solubilizados

Utilizou-se o filtrado de cada formulagdo a partir do extrato de saturacdo para a
determinacdo dos sais solUveis e pH. Este filtrado é obtido ap6s as amostras serem
destorroadas e umidificadas, formando uma pasta que é lavada em filtro de papel com agua
destilada. Conforme Menezes (2006), para a quantificacdo do teor dos sais solUveis nos

extratos solubilizados, utilizou-se a seguinte equag&o:

% Sais = % Equacéo 6

No qual, CE é a condutividade elétrica do filtrado (dS/cm); 640 é uma constante,

utilizada para transformar condutividade elétrica em mg/L e PS é o volume necessario para
saturar uma determinada quantidade de amostra.

Os carbonatos foram determinados por acidimetria com acido sulfarico em presenca

de fenolftaleina como indicador. Para o célculo do teor de carbonatos foi realizada conforme a

equacéo 7:

CO3 (cmolc/l) = [ Equacdo 7

vol (ml) de acido gastos x 5]
vol (ml) do extrato

Para quantificacdo dos bicarbonatos, o mesmo filtrado citado anteriormente foi
utilizado. A préatica foi realizada por acidimetria com &cido sulfurico em presenca de
vermelho de metila como indicador e fenolftaleina para a prova em branco. Através da
equacéo 8, calcula-se os teores de bicarbonatos:

HCO3 (cmolc/l) = [@x 5] Equacdo 8

Onde, a: volume de &cido sulfarico gastos (ml)
b: volume de fenolftaleina gastos (ml)

c: volume do extrato (ml)

Para avaliacdo dos cloretos, utilizou-se 0 método de determinacdo volumeétrica com
nitrato de prata em presenca de cromato de potdssio como indicador. Para o célculo deste teor,

empregou-se a equacao 9:
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(a-=b x5)

Cl-(mg/L) = [ ]x 354,5 Equacédo 9

Onde, a: volume de nitrato de prata gastos (ml).
b: volume de nitrato de prata na prova em branco (ml).

c: volume do extrato (ml).
A constante 354,5 refere-se ao fator de transformacdo da unidade cmol¢/l para mg/L,

utilizando a seguinte relacdo:

cmolc
l

valéncia
100

cl- = Iw] x1000 = x mg/L Equagdo 10

Os sulfatos foram medidos por gravimetria com precipitacdo de cloreto de bario. O

calculo para esse anion soluvel foi realizado aplicando a equacédo 11:

504_ (mg/L) _ [(ax856,82)

Onde, a: massa do sulfato de bario (mg)

1x 480,3 Equacéo 11

b: volume do extrato (ml).
A constante 480,3 refere-se ao fator de transformacao da unidade cmol¢/l para mg/L,

para os sulfatos, empregando-se a mesma relacdo da equacéo 10.

4.3.5 Analise de componentes quimicos por Microscopio Eletronico de Varredura e
Difracdo de Raios X

4.3.5.1 Difratometria de Raios-X (DRX), caracterizacdo microestrutural por Microscopia

Eletrdnica de Varredura (MEV) e Espectrometria de Raios-X por Dispersdo de Energia (EDS)

A técnica de caracterizacdo mineraldgica por Difratometria de Raios—X (DRX) é
muito utilizada para identificacdo das espécies de minerais presentes em uma amostra,
permitindo estudar suas caracteristicas cristalograficas. Esta técnica também conta com o
auxilio de um software para quantificar cada espécie mineral (MELO, 2011).

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é uma técnica que permite analisar a
morfologia das amostras “bulk™ em escala micrométrica, e também as fases presentes nos
materiais, distribuicdo de fases, tamanho médio de gréos, identifica¢do de trincas, porosidade

entre outras demais caracteristicas.
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A anélise de Espectrometria de Raios-X por Dispersdo de Energia (EDS) é realizada
por um equipamento acoplado ao MEV, na qual permite fazer uma avaliagdo quimica

qualitativa e semiquantitativa das amostras.

4.3.5.2 Caracterizacdo da analise de fases das amostras e corpos de prova

A argila, o residuo siderurgico e os corpos de prova foram analisados por DRX,
MEV e EDS, para verificar a presenca e quantidade dos possiveis elementos quimicos
causadores do fendmeno da eflorescéncia.

Para uma melhor compreensdo da metodologia aplicada no presente trabalho, foi
elaborado um fluxograma geral do processo, desde a confeccdo das formulacGes até as

andlises dos componentes quimicos, assim como mostra a Figura 8:

Figura 8 — Fluxograma da metodologia aplicado no trabalho.

Utilizando prensa hidraulica.

Temperaturas de 700, 800 e 900 °C.

7 dias submersas.

Para andlise no software Image J.

Ensaios ndo destrutivos e destrutivos.

DRX, MEV e EDS.

Acidimetria.

Condutivimetro de bancada.

Fonte: Autor, (2019).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 QUANTIFICACAO DAS EFLORESCENCIAS FORMADAS POR MEIO DO
SOFTWARE IMAGE J

Os corpos de prova sinterizados em temperaturas mais elevadas, formaram menos
eflorescéncia em relacdo as pecas queimadas em temperaturas mais baixas. Segundo Ferreira
e Bergmann (2007), a temperatura de queima influencia diretamente na porosidade do
material cerdmico, e um nimero maior de poros facilita a migracdo dos sais solUveis para a
superficie do corpo ceramico.

Em relacdo a adicdo da escoria no material, influenciou diretamente na formacéo da
eflorescéncia, quanto maior a quantidade do residuo presente no corpo de prova, maior a
deteccdo da patologia, isto ocorre devido a escéria conter teores de calcio e potassio em sua
composicao, tais elementos contribuem diretamente na formacao do fenémeno (Bauer, 2007).

Na questdo estética, as pecas com elevadas adi¢Oes de escoria, ficaram levemente mais
escuras em relacdo as pecas sem o residuo. As Figuras 9, 10 e 11 mostram o0s corpos de prova

e suas respectivas analises no software Image J.

Figura 9 — Corpos de prova sinterizados a 700 °C e suas analises no software Image J.
F-0 F-1 F-2

s

Fonte: Autor, (2019).
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Andlises para quantificacdo das eflorescéncias formadas nos corpos de prova
sinterizados a 700 °C, as pegas denominadas como F-0, F-1, F-2, F-3, F-4 e F-5,
correspondem as porcentagens de escoria do alto-forno presente em cada amostra,
respectivamente 0, 10, 15, 20, 25 e 30% de escoria em peso. Os pontos pretos representam as
eflorescéncias formadas, observa-se uma crescente formacdo da patologia, a medida em que

aumentam as quantidades do residuo incorporado.

Figura 10 — Corpos de prova sinterizados a 800 °C e suas analises no software Image J.

i Bl s

B

Fonte: Autor, (2019).

Imagem dos corpos de provas e suas analises no software Image J. Como na Figura
9, a medida em que aumentou a quantidade de escoria nas pecas, maior a quantidade de
eflorescéncia detectada pelo software, porém, devido a temperatura de queima ser mais
elevada, menor foi a formacao da patologia quando comparadas com a Figura anterior.

Quando a temperatura de sinterizacdo e maior, a microestrutura apresenta capilares
de menor didametro, poros ndo interconectados, menor absorcdo de agua e consequentemente
uma maior quantidade de sais insolubilizados, seja por estarem em sua fase vitrea ou por
terem reagidos com outros constituintes do material ceramico, formando compostos nédo
solGveis em agua, impossibilitando que a agua leve uma grande quantidade de sais para a
superficies do corpo de prova (CASTRO, 2017).
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Figura 11 — Corpos de prova sinterizados a 900 °C e suas analises no software Image J.

F-0 F-1

Fonte: Autor, (2019).

Anélise por Image J nos corpos de prova sinterizados & 900 °C. A formacdo da
eflorescéncia continuou seguindo o padrdo de aumentar de acordo com 0s acréscimos do
residuo. Devido a uma temperatura de queima mais elevada, o surgimento do fendmeno foi
menor que nas demais amostras sinterizadas a temperaturas amenas, com excecdo das
formulacbes F-3, F-4 e F-5, no qual, este parametro ndo prevaleceu, provavelmente por uma
distribuicdo ndo-uniforme do residuo no corpo de prova.

A porosidade é um fator que interfere na formacéo da eflorescéncia e da capacidade
de retencdo de dgua do material. Os poros mais grossos contribuem melhor para transferir
agua aos capilares, em contrapartida, os poros finos limitam o transporte capilar. Assim, a
maior porosidade faz com que o0s sais solUveis sejam facilmente mais transportados até a
superficie do material ceramico (Ferreira, Bergmann, 2007)

O software Image J possibilitou a quantificagdo da eflorescéncia dos corpos de
prova, por meio da pixelizacdo das imagens, com pontos pretos representando a patologia,
resultando em valores expressos em porcentagens com relacdo ao valor da area total da
amostra. Os resultados obtidos s&o expressos pela Tabela 4.
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Tabela 4 - Porcentagem de area indicativas de eflorescéncia detectadas nos corpos de prova.

o Porcentagem de
Temperatura (°C) | Corpos de prova particulgs (%)
F-0 1,74
F-1 3,53
F-2 6,23
700 F-3 8,85
F-4 8,90
F-5 12,29
F-0 0,96
F-1 2,75
F-2 5,78
800 F-3 6,11
F-4 8,27
F-5 10,40
F-0 0,44
F-1 1,93
F-2 3,98
900 F-3 8,25
F-4 11,37
F-5 11,92

Fonte: Autor, (2019).

Todos os corpos de prova apresentaram formacéao de eflorescéncia. Nas pecas com
auséncia do residuo em sua composicao, a temperatura foi o fator que influenciou diretamente
na quantidade da patologia formada, com uma reducdo de 1,3% entre as pecas sinterizadas a
700 e 900 °C. Para os corpos de prova com as adi¢cGes da escéria em suas formulagdes, o
residuo contribuiu para um acréscimo no surgimento da eflorescéncia, quanto maiores 0s
teores do aditivo, maior a formacdo da patologia na cerdmica, devido a escoria conter a
presenca de calcio e potassio em sua composicdo. As Tabelas 5, 6 e 7, apresenta os resultados

dos parametros de retracdo linear, absorcéo de agua, porosidade e densidade aparente.

Tabela 5 — Média dos resultados das caracterizacBes tecnoldgicas das pecas sinterizadas a 700 °C.

CORPOSDE | RETRACAO [ABsorcAo DE| POROSIDADE DENSIDADE
PROVA (700°C) | LINEAR(%) | AGUA (%) | APARENTE (%) | APARENTE (g/cm?)
F-0 0,4 15,21 33,36 1,85
F-1 0,37 13,77 30,37 1,91
F-2 0,36 13,01 29,73 1,92
F-3 0,35 12,66 28,23 1,98
F-4 0,32 11,69 27,24 2,02
F-5 0,32 11,14 25,68 2,05

Fonte: Autor, (2019).
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Houve retracdo linear, normal nos materiais ceramicos quando submetidos a
sinterizagdo, devido a eliminagdo total da umidade e da matéria organica quando presente.
Observava-se uma leve reducdo na retracdo, na medida em que se elevam as propor¢des de
escoria nos corpos de prova, isso é devido a argila geralmente conter material organico que é
eliminado durante a queima, e quanto menor for a propor¢do de argila, menos matéria
organica € eliminada e consequentemente a retracdo linear serd menor (ALMEIDA, 2005).

Os indices da absor¢édo de agua e porosidade aparente sdo diretamente proporcionais,
nos quais diminuiram gradualmente com as adi¢cdes do residuo. Isto pode ser explicado por
dois fatores, granulometria do aditivo e o material organico presente na argila. Pelo fato da
escoria ter sido cominuida e peneirada na malha de 100 mesh (0,150 mm), concedeu uma
melhor compactacao aos corpos de prova, e como citado anteriormente, a adicdo do residuo
diminui os teores de material organico, tais fatores diminuiram a porosidade das pecas, e
consequentemente reduziu a absor¢do de agua.

A densidade aparente aumentou com as adi¢cGes da escoria, este resultado foi
totalmente esperado, pois houve diminuicdo da porosidade, que € inversamente proporcional a

densidade.

Tabela 6 — Média dos resultados das caracteriza¢@es tecnoldgicas das pegas sinterizadas & 800 °C.

CORPOS DE RETRACAO ABSORCEO DE | POROSIDADE DENSIDADE
PROVA (800°C) | LINEAR (%) AGUA (%) | APARENTE (%) | APARENTE (g/cm®)
F-0 0,43 14,04 33,15 1,86
F-1 0,40 12,76 28,17 1,93
F-2 0,38 12,28 27,22 1,96
F-3 0,37 11,68 26,13 2,00
F-4 0,35 11,15 24,88 2,03
F-5 0,34 10,57 23,44 2,09

Fonte: Autor, (2019).

Tabela 7 — Média dos resultados das caracterizacBes tecnoldgicas das pecas sinterizadas a 900 °C.

CORPOS DE RETRACAO | ABSORCAO DE| POROSIDADE DENSIDADE
PROVA (900°C) | LINEAR (%) AGUA (%) | APARENTE (%) | APARENTE (g/cm®)
F-0 0,69 13,61 31,98 1,90
F-1 0,63 11,95 27,97 1,95
F-2 0,60 11,33 26,74 1,99
F-3 0,58 10,87 25,53 2,02
F-4 0,57 10,02 23,82 2,07
F-5 0,54 9,47 22,13 2,12

Fonte: Autor, (2019).
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Para as tabelas 6 e 7, o aumento da temperatura de sinterizacdo influenciou

diretamente nos resultados das caracterizagdes tecnologicas, concedendo uma maior retracao

linear, menor absorcdo de agua e porosidade aparente, resultando em um leve acréscimo na

densidade aparente.

5.2 MODULO DE ELASTICIDADE DINAMICO E RESITENCIA A FLEXAO

O modulo de elasticidade dindmico € obtido por ensaio ndo destrutivo, no presente

trabalho, utilizou-se um equipamento de captacdo acustica, onde o modulo elastico é

determinado a partir da frequéncia de vibracdo. A Figura 12 apresenta o resultado das médias

dos maddulos de elasticidade de cada formulacdo e suas variadas temperaturas.

Figura 12 — M6dulo de elasticidade dindmico em fung&o do teor de residuo.
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Fonte: Autor, (2019).

Os valores dos mddulos de elasticidade aumentaram com temperaturas de

sinterizacdo maiores, isto ocorre devido a redugdo da porosidade que a peca sofre quando

submetida a temperaturas mais elevadas, poros e trincas reduzem a capacidade do material de

se deformar elasticamente sem se romper (ALMEIDA, 2005).
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Figura 13 — Mddulo de ruptura a flexdo em fungéo do teor de residuo.
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Fonte: Autor, (2019).

Os resultados para 0 médulo de ruptura a flexdo dos corpos de prova, os valores
foram aumentando de acordo com os acréscimos na temperatura de queima. Para formulagéo
F-0 sinterizada a 700 °C obteve-se uma média do modulo de ruptura a flexdo de 37 N/mm?,
com a queima a 800 °C, a média subiu para 43 N/mm2, e por fim, utilizando uma temperatura
de 900 °C, o valor obtido foi de 68 N/mm?.

Quando aplicada uma temperatura de queima elevada, a microestrutura apresenta
capilares de menor didmetro e poros ndo interconectados, tais fatores concedem ao material
ceramico uma maior resisténcia mecanica (ALMEIDA, 2005). A partir deste enunciado,
justifica os valores maiores do moédulo de ruptura a flexdo para as pecas sinterizadas a 900 °C.

Observa-se que a medida em que se elevam as adi¢Oes de escOria, maiores sdo 0s
valores do modulo de ruptura a flexdo. A caracteristica mais importante da Escoria Granulada
de Alto-Forno é sua capacidade hidraulica potencial, permitindo, quando moida e em contato
com a agua, ela adquire propriedade cimentante e endurece, podendo substituir o clinquer,
material utilizado tradicionalmente na fabricacdo de cimentos (ARCELOMITTAL, 2015).
Este endurecimento juntamente com uma melhor compactagao dos corpos de prova devido os
finos da escoéria moida, concedeu até certo ponto um acréscimo na resisténcia mecanica da
ceramica. Quando adicionada em excesso, como nas pecas com 30% do residuo, 0 modulo de
ruptura a flexdo sofreu uma reducdo consideravel, provavelmente por enrijecer demais o

material reduzindo a sua resisténcia a flexao.
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5.3 CONDUTIVIDADE ELETRICA DOS FILTRADOS DOS EXTRATOS

A condutividade elétrica foi obtida pela analise por condutivimetro dos filtrados dos
extratos de saturacdo dos corpos de prova, a partir destes resultados, calculou-se as

porcentagens de sais presentes. A Tabela 8 aponta esses valores.

Tabela 8 — Porcentagem de sais solUveis diluidos nos filtrados dos extratos.

Formulacéo Condutividade Elétrica (dS/cm3)| PS (ml) % Sais
F-0 0,0128 1000 0,015
F-1 0,0301 1000 0,032
F-2 0,0470 1000 0,040
F-3 0,0635 1000 0,049
F-4 0,0802 1000 0,057
F-5 0,0933 1000 0,065

Fonte: Autor, (2019).

Quanto maior o valor da condutividade elétrica, maior é a presenca de sais nos
filtrados. A formulacdo F-0 apresentou o menor valor, enquanto a F-5 a maior quantidade de
sais, comprovando a presenca destes elementos na escoria de alto-forno.

5.4 QUANTIFICACAO DOS ANIONS SOLUVEIS

A Tabela 9 apresenta 0s resultados das andlises dos filtrados dos extratos de

saturacdo dos corpos de prova com relacdo a presenca de anions sollveis.

Tabela 9 - Valores quantitativos dos anions sollveis presentes nos filtrados.

Extrato de Cor do Sulfatos Cloretos Carbonatos | Bicarbonatos
saturacao extrato (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)

F-0 Amarelo 5,3 9,1 0 0

F-1 Amarelo 8,7 13,9 0 0

F-2 Amarelo 10,1 16,2 0 0

F-3 Amarelo 11,3 18,7 0 0

F-4 Amarelo 12,8 20,1 0 0

F-5 Amarelo 14,4 22,8 0 0

Fonte: Autor, (2019).
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Os filtrados dos extratos solubilizados apresentaram nitida coloracdo amarela,
observa-se que os cloretos se apresentaram em maior quantidade com relacdo aos sulfatos,
aumentado de acordo com as adi¢6es do residuo.

Tanto os carbonatos quanto bicarbonatos ndo apresentaram solubilidade em agua em
nenhuma dos filtrados, isso possivelmente deve-se ao fato de que esses compostos quando se
trata da industria cerdmica, provém em sua maioria da carbonatacdo da cal lixiviada da
argamassa ou concreto além da baixa solubilidade em &gua desses sais (CASTRO, 2017). A
Tabela 10 apresenta diversos elementos na forma oxida e quantitativa, detectada por meio de

energia dispersiva de raios X (EDS).

Tabela 10 - Caracterizagdo microscopica da escoria de alto-forno por EDS.

Elementos Quantidade (% peso)
Oxigénio 46,438
Ferro 21,308
Célcio 20,878
Silicio 6,614
Aluminio 3.533
Titanio 0,733
Potassio 0,497

Fonte: Autor, (2019).

Os sulfatos e cloretos de forma geral, tendem a formar eflorescéncia por
apresentarem maiores solubilidade em agua, o que faz com que esses sais migrem para a
superficie do material ceramico em uma maior quantidade e de forma rapida a medida que o
ciclo de umidade e secagem ocorre (CASTRO, 2017).

Analisando a tabela acima, verificamos a presenca de grandes teores de Ca, que é um
dos principais elementos causadores do fenbmeno, além da presenca do potassio em baixo
teor. O calcio quando na forma de cloreto, possui alta solubilidade em &gua, porém nao tem a
disposicdo para formar o desgaste cerdmico. Por outro lado, o sulfato de célcio além de
apresentar pouca solubilidade em agua, possui uma alta temperatura de fusdo e rapida
formacdo de eflorescéncia, o célcio ainda € um metal alcalino terroso e é indesejavel em

materiais ceramicos devido a sua baixa solubilidade e alto ponto de fusdo (CASTRO, 2017).
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Segundo Bauer, 2007, o potéssio pode se apresentar na forma de sais ou cloretos,
apresentando alta solubilidade quando na forma de sulfato. Provavelmente a presenga do cloro

faz com que haja a formacao de cloretos.

5.5 ANALISE MINERALOGICA POR DIFRACAO DE RAIOS X

5.4.1 Argila

Na analise por DRX das fases presentes na argila (Figura 14) ndo teve alteracdo
incomum referente aos elementos comumente encontrados nesta matéria-prima. O quartzo,
alumina e caulinita, foram as fases de maior predominancia, e ndo foi detectado a presenca de
sais soluveis altamente formadores de eflorescéncia como 0 CaSO4 ou KCL, entre outros sais

de mesma natureza agressiva.

Figura 14 - Anélise da composicéo argilosa por DRX.
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Fonte: Castro, (2017).

5.4.2 Escoria do alto-forno

A analise por DRX dos compostos quimicos presentes na escOria de alto-forno,
foram realizadas direcionando a identificacdo de elementos causadores da eflorescéncia, a

Figura 15 apresenta os espectros gerados pela andlise.



Figura 15 - Andlise por DRX da escoria de alto-forno.
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Observou-se a presenca de sulfato de calcio na amostra, este elemento € responsavel

por causar eflorescéncia nos materiais ceramicos.

56 ANALISE MICROESTRUTURAL POR MICROSCOPIO ELETRONICO DE
VARREDURA (MEV) E ESPECTROSCOPIA POR DISPERSAO DE ENERGIA (EDS)

5.5.1 Argila

A morfologia da composicao da argila com suas respectivas fases, esta representada
na Figura 16. Nesta analise, foram identificadas as fases comuns as argilas, observando-se por
meio do EDS a predominancia dos elementos Silicio, Aluminio e Ferro.

Figura 16 - Morfologia da argila - (a) 1 mm (b) 200 pm (c) 100 pum.
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A argila apresentou baixos indices de sais sollveis que poderiam vir a ter a
disposicdo de formar eflorescéncia, explicando a pouca formacao dessa patologia nos corpos

de provas sem adicédo do residuo.

5.5.2 Anélise por MEV da escoria do alto-forno

A escoria de alto-forno apresentou uma coloragdo acinzentada apds ser moida, isto

ocorre devido o residuo se tornar essencialmente amorfo quando moidos a po.

Figura 17 — Anélise por MEV da escoria de alto-forno.
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Fonte: Autor, (2018).

A fase marcada com seta amarela aponta para a existéncia de Calcio.

5.5.3 Corpos de prova

A Figura 18 mostra o resultado do MEV do corpo de prova F-3 sinterizados a
900 °C, o mesmo foi moido para realizacdo da andlise. Pode-se identificar as fases
mineraldgicas formadas.

Figura 18 — nélise por MEV da formulagéo F-3 900 °C.
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Fonte: Autor, (2018)



51

O corpo de prova F-3 foi analisado por MEV (Figura 18), a seta amarela indica a
presenca de quartzo proveniente da argila. Analisou-se também pela Espectroscopia por
Dispersdo de Energia (Figura 19), esta Gltima com o objetivo de identificar e estimar 0s

elementos quimicos com maior predominancia na area de formacao da eflorescéncia.

Figura 19 - Espectro dos elementos presentes no F-3 900 °C.
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Fonte: Autor, (2018).

Esse espectro possui em sua grande maioria a presenca de Calcio, Silicio, Ferro,
Oxigénio e Carbono, o que pode comprovar a formacdo de sulfato de célcio, responsavel pela
quantidade elevada e rapida da formacéo de eflorescéncia.

Os sulfatos de célcio (CaSO.) é uma das impurezas que com mais frequéncia formam
sais de secador e € indesejavel pela facilidade com que se transforma em eflorescéncias
permanentes de forno. Possivelmente, a 4gua que possuem 0s materiais ceramicos em estado
plastico, ao evaporar, transporta até a superficie uma parte dos sais sollveis que a escoria de
alto-forno contém (CASTRO, 2017).

Segundo MONTEIRO (2009), e seu estudo realizado sobre a formacdo da
eflorescéncia em telhas e constatou que o sulfato de célcio foi o principal causador da
patologia em questdo, que possivelmente é a mesma questdo no caso de formulacgdo argilosa
agregada a escoria de alto-forno.

Todos os sais soluveis que existem no residuo tendem a ser mobilizados na diregédo
da superficie, os sais alcalinos terrosos sao 0s mais problematicos, pois tem elevados pontos
de fusdo, como por exemplo o CaSOs4. Segundo Verduch e Solana 2000, os sais originam,
pela reacdo com os componentes da argila, produtos ndo fusiveis na temperatura de queima

dos materiais ceramicos. Estes produtos constituem eflorescéncias permanentes de forno,
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perfeitamente visiveis. Os sais alcalinos por ser bastante solveis sdo muito mobilizaveis pela
agua e durante a queima fundem com facilidade e ndo acusam problemas de eflorescéncias de
forno (VERDUCH e SOLANA, 2000).

A Tabela 11 apresenta a porcentagem dos elementos principais e com maior

incidéncia detectada por EDS em todos nos corpos de prova com residuo.

Tabela 11 — Elementos encontrados nas amostras com adi¢6es de escoria.

ELEMENTOS QUANTIDADE (% PESO)
OXIGENIO 48,879
SILiclO 16,344
CALCIO 15,153
FERRO 7,689
ALUMINIO 7,508
MAGNESIO 2,039
TITANIO 0,971
CROMO 0,662
POTASSIO 0,474
ENXOFRE 0,282

Fonte: Autor, (2019).

A Tabela 11 apresenta a média de todos os elementos identificados pelo EDS de
todos os corpos de prova com adicdo da escOria, e seus teores em peso. Foram identificados
elementos causadores de eflorescéncia como calcio e enxofre, e demais elementos que reagem
com a argila e formam fases que em determinadas condigdes contribuem para a formacéo da

patologia, como citado no paragrafo acima.
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6. CONCLUSOES

e A adicdo do residuo aumentou a quantidade da patologia formada, porém concedeu
aos corpos de provas um acréscimo consideravel no médulo de ruptura a flexdo, atingindo
uma média de aproximadamente 30% no aumento da resisténcia. Possibilitando reduzir a
temperatura de queima sem comprometer a resisténcia final do material, como observado
nos resultados dos corpos de prova com adicdo do residuo sinterizados a 700 °C, no que
resultaria em uma economia energética;

e A variacdo da temperatura de sinterizacdo influenciou diretamente na quantidade de
eflorescéncia formada e na resisténcia mecénica da ceramica;

e As formulagbes com adices da escdria ficaram levemente mais escuras, ou seja, ndo
teve problema relacionado a parte estética do material, tendo uma boa aceitacdo do
consumidor;

e A guantificacdo da eflorescéncia por meio do software Image J possibilitou resultados

mais precisos em relacdo a inspegédo apenas visual, no qual a peca F-0 sinterizada a
900 °C formou a menor quantidade de eflorescéncia 0,44%, e o corpo de prova F-5
sinterizado a 700 °C formou o maior teor da patologia 12,29%. A andlise dos filtrados
dos extratos de solubilizacdo foi de suma importancia para a quantificacdo geral dos
sais solUveis presentes na escoria de alto-forno;

e Foi detectado um aumento nos teores de cloretos e sulfatos no filtrado dos extratos das
pecas contendo o residuo, porém, ndo foram detectados bicarbonatos e carbonatos;

e A partir da caracterizacdo das fases e componentes quimicos das matérias primas e
corpos de prova, possibilitou a identificacdo de elementos causadores da eflorescéncia como

Célcio, Potassio e Enxofre.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Realizar ensaios mecanicos e de eflorescéncia em escala piloto no material ceramico
com adicdes de escoria do alto-forno.

2. Confeccionar tijolos de tamanho comercial e exp0d-los a intempéries sob ambiente
natural por um tempo minimo pré-determinado, para avaliar a resisténcia da ceramica
com e sem a formagéo da eflorescéncia, afim de entender melhor a influéncia deste

fendmeno na resisténcia mecanica do material.
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