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Este trabalho trata da caracterizacdo fisica, microestrutural e mecanica de
ceramicas celulares obtidas a partir de residuos de polimento de revestimentos
porcelanicos, que foram expandidos pela técnica de formacdo de bolha durante
processo de sinterizacdo. A microestrutura (MEV), expansao linear, densidade
aparente (imersdo em mercurio) e comportamento mecanico (resisténcia a
compressdo) foram determinados para caracterizar a espuma vitrea obtida. Além
disso, o residuo porcelanico foi caracterizado quanto a sua composicdo quimica
(FRX), de fases (DRX), tamanho de particulas (difracdo laser) e comportamento
térmico (ATD). Como resultado, quanto maior o tempo de patamar durante o
tratamento térmico a 1200°C menor a densidade obtida para a ceramica celular
devido a expansdo do CO,, e menor a resisténcia mecanica das amostras. A
microestrutura revela células esféricas e completamente fechadas, resultando em
uma forma barata de se obter materiais de baixissima densidade com resisténcia

mecanica adequada, evitando o descarte de residuos da industria ceramica.
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1. Introducéo
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Ceramicas celulares sdo materiais porosos, com porosidade variando de 70%
a 90%, e densidade volumétrica de 0,3 a 0,6 g/cm®. Apresentam uma estrutura
tridimensional de poros interligados ou isolados (ZHANG et al., 2006). Devido as
suas muitas vantagens, tais como baixa densidade, alta porosidade, baixa taxa de
transferéncia de calor, alta resisténcia a temperatura, resisténcia a corrosao e
excelentes propriedades acusticas, os materiais celulares sdo aplicados em uma
variedade de aplicagbes industriais, tais como filtragem, isolamento térmico,
isolamento sonoro, catalisadores, estendendo-se as areas da eletrdnica, Gtica e
bioquimica ao longo da ultima década (GOMEZ DE SALAZAR et al., 2006;
RICHARDSON et al., 2003; ATWOOD et al., 2004; KISHIMOTO et al., 2007).

As técnicas de fabricacdo de espumas ceramicas com células fechadas podem
ser classificadas em trés categorias gerais: replicacdo de esponja, adicdo de agente
espumante e enchimento organico. A replicagdo de esponja foi inicialmente
desenvolvida no inicio dos anos 1960's. Ela usa uma esponja natural ou espuma de
poliuretano como uma pré-forma, que é infiltrada com uma suspenséo ceramica. A
suspensao ceramica é entdo queimada para formar uma espuma ceramica. Por sua
vez, a técnica de adicao de agente espumante é baseada na formacao de bolhas de
gas presentes em uma pré-forma ceramica, na qual sdo adicionados componentes
gue evolvem gas durante o processamento. As bolhas geradas formam a espuma. A
uniformidade da espuma e a geometria celular podem ser ajustadas por criteriosa
selecdo de tensoativos e agentes espumantes (RUL et al., 2003; COSTA OLIVEIRA
et al.,, 2006; MAIRE et al.,, 2007; ZHANG, 2004; SHARAFAT et al.,, 2006).
Finalmente, a técnica de enchimento organico baseia-se no conceito de um
“portador de forma”, ou seja, uma espuma de poliuretano é infiltrada com suspenséo
ceramica que é seca e densificada a temperatura ambiente.

As espumas ceramicas desenvolvidas neste trabalho foram feitas pela técnica
de formacdo de bolha: o carbeto de silicio presente nos residuos de polimento
oxida-se em temperaturas superiores a 1000°C na presenca de oxigénio. Sua
oxidacdo resulta em silica e diéxido de carbono segundo a reacao simplificada:
SiC+20,—C0,+Si0,. Portanto, a mistura de um material vitreo que amolece na
mesma temperatura de oxidacdo do SiC pode resultar em um material ceramico
celular devido a formacédo e expanséo de gas, no presente caso, diéxido de carbono
(BERNARDIN et al., 2006a; BERNARDIN et al., 2006b).



2. Procedimento Experimental

O residuo de polimento de porcelanato foi submetido a caracterizagéo fisico-
guimica para determinar a sua composi¢cao quimica, de fases e de tamanho de
particulas. Além disso, uma andlise térmica foi realizada. A andlise quimica foi
realizada por fluorescéncia de raios X (Philips PW2400, amostra fundida) e a de
fases por difragdo de raios X (Philips PW1830, CuKa (1,5418A), operando a 30kV e
15mA, com intervalo 206 entre 0° e 75°, passo de 0,05° e tempo de leitura de 1s). A
distribuicdo de tamanho das particulas foi determinada por difracdo a laser (CILAS
1064, 10s de tempo de leitura). Por ultimo, a andlise térmica foi determinada por
andlise térmica diferencial (NETZSCH 409, 20°C a 1200°C, 10°C/min, ar ambiente).

Apoés caracterizagcdo, amostras do residuo de polimento foram secas (110°C,
24h), granuladas com 6% de agua e prensadas (300kgf/cm?) em corpos-de-prova
cilindricos (5cm de diametro por 1cm de altura). Os compactos foram sinterizados
durante 5min, 10min, 15min e 20min a maxima temperatura de 1200°C com taxa de
aquecimento de 30°C/min e resfriados em forno de laboratério (JUNG).

Apoés tratamento térmico a expansdo das amostras em cada tempo de
sinterizacdo foi analisada quanto a expansdo linear, densidade volumétrica e
resisténcia mecanica. A densidade foi determinada por imersdo em mercurio e a
resisténcia mecanica foi determinada pelo teste de compressao diametral (EMIC DL
10000, Imm/min, ASTM C496). A microestrutura foi determinada por microscopia
eletrénica de varredura (Philips XL 30, 10kV).

3. Resultados e Discussao

A tabela 1 apresenta a analise quimica do residuo utilizado neste estudo; a
figura 1 mostra a analise de fases. Conforme pode ser observado, o residuo é
constituido por quartzo, albita e zirconia, as principais fases de um revestimento
porcelanico. A quantidade de Oxidos alcalinos e alcalino-terrosos presentes no
residuo (11,7% em massa) mostra uma boa tendéncia a vitrificacdo deste sistema.
Nao foi possivel identificar o carbeto de silicio (SiC), devido ao procedimento
utilizado para analisar as amostras de residuos: as amostras foram calcinadas a

1000°C durante 3h, causando total oxidagao do SiC presentes nas amostras.



Tabela 1. Analise quimica do residuo porcelanico
Composicéo (%) SiO, Al,O; FeO3 TiO, CaO MgO KO Zr NaO PF
Residuo 63,1 16,7 0,6 03 13 61 23 1,7 20 57
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Figura 1. DRX padréo da amostra de residuo (Qz=quartzo; Zr=zirconia; Ab=albita)

A analise térmica do residuo (figura 2) mostra um pico endotérmico em
aproximadamente 400°C, provavelmente devido a decomposicao térmica da matéria
organica presente no residuo obtido a partir de uma estacdo de tratamento de
efluentes. Em aproximadamente 1100°C existe outro pico endotérmico relacionado

com o inicio da transicao vitrea do residuo (Tg).

+15
+10
1103
45 405 4
o
= A
<] N
-5
-10

240 480 720 960 1200
temperature (°C)

Figura 2. Analise térmica diferencial do residuo



A figura 3 mostra a distribuicdo de tamanho de particulas do residuo de
polimento. O residuo tem distribuicAo 100% inferior a 75um, com uma dimens&o

média das particulas de 10um.
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Figura 3. Distribuicdo de tamanho de particulas do residuo de polimento

No que diz respeito a densidade aparente dos materiais sinterizados, um
aumento do tempo de patamar provoca uma diminuicdo na densidade da ceramica
celular, figura 4. Com 5min de patamar a expansao promovida pela oxidacdo do
carbeto de silicio presente no residuo de polimento forma poros grandes e
arredondados no produto final. A baixa densidade média observada (0,55g/cm3 a

0,75g/cm3) permite 0 uso da ceramica como um material acustico ou um isolante
térmico.
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Figura 4. Evolucdo da densidade aparente da ceramica celular devido ao tempo de

o
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Um aumento no tempo de tratamento causa, como esperado, uma reducéo na
resisténcia mecanica da ceramica celular obtida, figura 5. Existe uma grande
reducdo na resisténcia a compressdo das amostras a partir dos 5min de tempo de
patamar devido a quantidade e tamanho dos poros formados. Apesar da reducao de
resisténcia mecanica com o tempo de tratamento, o produto apresenta uma
resisténcia mecanica aceitavel, adequada para diversos usos, principalmente para a
indUstria da construgdo civil, como um substituto de concreto celular ou de

poliestireno expandido.
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Figura 5. Evolucdo da resisténcia a compressdo da ceramica celular devido ao

tempo de tratamento

Apoés sinterizacdo, as amostras apresentaram uma grande e gradual expansao
com o tempo de tratamento. E evidente a relacdo entre o tempo de patamar e a

expansao, figura 6.
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Figura 6. Evolugdo da expanséo linear da ceramica celular devido ao tempo de

tratamento

A expanséo é devida a presenca de particulas de SiC incorporadas ao residuo
durante o processo de polimento, o que ndo permite a utilizacdo deste tipo de
residuo em formulagbes ceramicas para placas muito densas, como porcelanato ou
mesmo grés. Muitas tentativas para adicionar residuos de polimento de estacfes de
tratamento de efluentes em materiais densos falharam devido a grande porosidade
dos produtos apos a queima.

Finalmente, na figura 7 observam-se as microestruturas das amostras tratadas
a 1200°C durante 5min e 20min. Os poros sao grandes, fechados e arredondados, o
gue pode explicar a boa resisténcia mecéanica, além da elevada porosidade
observadas nesses produtos. Parece que o produto pode apresentar bom
isolamento térmico e acustico, mas estas propriedades nao foram analisadas neste

estudo.
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Figura 7. Microestrutura apés sinterizacdo por 5min e 20min

4. Concluséao

E possivel utilizar residuos no processamento ceramico. Residuos do processo
de polimento e sobras de abrasivos de carbeto de silicio podem ser utilizados em
conjunto para formar ceramicas celulares com baixa densidade. As ceramicas
celulares podem ser utilizadas na industria da construcéo civil como substitutos para

o concreto celular, devido a sua baixa densidade, resultando em estruturas leves



com resisténcia mecanica aceitavel. Parece que o produto tem um bom isolamento
térmico e acustico e poderia ser utilizado como substituto de madeira e polimeros
em paredes internas e forros, mas estas propriedades nao foram determinadas
neste momento.

A reducdo da densidade aparente esta relacionada a presenca de particulas
de SiC. A expanséo do produto (e consequente reducao da densidade) ocorre pela
presenca de poros fechados na microestrutura das amostras. A resisténcia
mecéanica do produto é reduzida com o tempo de patamar térmico devido ao
aumento da porosidade. Além da quantidade de poros presentes nas amostras,
observou-se boa resisténcia a compresséao (0,7MPa), o que mostra que o produto
poderia ser utilizado como material de construcdo. A resisténcia mecanica deve-se a
forma arredondada dos poros presentes nas amostras; esses poros redistribuem as
tensdes aplicadas sobre o produto, evitando a sua concentracao.

Por ultimo, a expansao ocorre devido ao processo de oxidacdo do carbeto de
silicio simultaneamente a formacao de vidro durante a sinterizacdo. O amolecimento
do residuo vitreo simultaneo a oxidacéao do SiC resulta em um produto que aprisiona
gas quando em estado plastico viscoso, produzindo bolhas que durante o
resfriamento formam os poros observados na microestrutura do material. A
guantidade, o tamanho e a distribuicdo das particulas abrasivo presentes no residuo

porcelanico resultam na forma, tamanho e distribuicdo dos poros no produto final.
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CELLULAR CERAMICS MADE FROM PORCELAIN TILE POLISHING WASTES:
INFLUENCE OF SINTERING TIME
ABSTRACT
This paper deals with the physical, microstructural and mechanical characterization
of cellular ceramics made from porcelain polishing wastes, which were expanded by
the bubble formation technique during the sintering process. The microstructure
(SEM), linear expansion, bulk density (mercury immersion) and mechanical behavior
(compressive strength) were determined to characterize the glass foam obtained.
Moreover, the porcellaneous residue was characterized by chemical (FRX) and
phase (XRD) analyses, patrticle size (laser diffraction) and thermal behavior (DTA).
As a result, the higher the soaking time during heat treatment at 1200°C the lower
the density obtained for the cellular ceramic due to CO, expansion, and lower the
mechanical strength of the samples. The microstructure shows spherical cells and
completely closed pores, resulting in a cheap way to obtain low density material with
adequate mechanical strength, avoiding the disposal of wastes from the ceramic

industry.
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