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RESUMO

Esse trabalho teve por objetivo estudar a influéncia da temperatura de sinterizacdo nas propriedades
fisicas, mecanicas e microestruturais de ceramica vermelha incorporada com cinza de bagaco de cana de
acucar. Foram utilizadas como matérias-primas uma massa ceramica industrial para fabricacdo de telhas e
uma cinza de bagago de cana de agUcar, gerada na calcinagdo do bagaco em caldeiras de uma inddstria sucro-
alcooleira. Ambas as matérias-primas sdo provenientes da regido de Campos dos Goytacazes, norte do Estado
do Rio de Janeiro. Foram feitas incorporac@es de 0, 10 e 20% de cinza com granulometria inferior a 44 um
(325 mesh) na massa industrial. Os corpos de prova foram preparados por prensagem uniaxial e sinterizados
a temperaturas de 900, 1050 e 1200°C. As seguintes propriedades foram determinadas: retracdo diametral,
absorcdo de 4gua e resisténcia mecénica por compressdo diametral. Para anélise microestrutural da cerdmica
com incorporacdo de cinza foram realizados, ap6s a sinterizacdo a 1050 e a 1200°C, ensaios de difracdo de
raios-X e de microscopia eletrénica de varredura. Os resultados indicam que ndo houve uma mudanca
significativa nas propriedades fisicas e mecanicas da ceramica vermelha com incorporagdo de cinza. A
cerdmica com incorporacdo de 20% de cinza, sinterizada a 1200°C, apresentou grande diferenca na
microestrutura em relagéo as outras composicdes estudadas, apresentando grande formacao de fase liquida.

Palavras chaves: cinza de bagaco de cana, incorporacgdo, cerdmica vermelha, temperatura de sinterizacdo,
propriedades.

Influence of the Sintering Temperature in the Physical, Mechanical and
Microstructural Properties of Red Ceramic Incorporated

with Sugar Cane Bagasse Ash
ABSTRACT

This work has for objective to evaluate the influence of the sintering temperature in the physical,
mechanical and microstructural properties of incorporate red ceramic with sugar cane bagasse ash. As raw
materials an industrial ceramic body for production of tiles and a sugar cane bagasse ash, generated during
the burning of the bagasse in boilers of an alcohol industry were used. Both raw materials were obtained
from the area of Campos dos Goytacazes, north of the State of Rio de Janeiro. Incorporations of 0, 10 and
20% of ash with inferior granulometry to 44 um (325 mesh) were made in the industrial ceramic body.
Specimens were prepared by uniaxial press-molding and sintered at 900, 1050 and 1200°C. The following
properties were determined: diametrical shrinkage, water absorption and mechanical resistance for
diametrical compression. Microstructural analysis of the ceramic incorporated with ash was accomplished,
after sintering at 1050 e 1200°C, by X-ray diffraction and scanning electron microscopy. The results
indicated that there was no significant change in the physical and mechanical properties of the red ceramic
incorporated with ash. The ceramic with incorporation of 20% of ash, sintered at 1200°C, presented great
difference in the microstructure in relation to the other studied compositions, due to a significant formation of
liquid phase.
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1 INTRODUCAO

A producdo de agUcar e alcool causa poluicdo do ar, que é agravada pela queima dos canaviais na
época da colheita da cana, pratica que gera altas emissdes de particulas e gases, elevando consideravelmente
os niveis de poluentes no ar da regido [1].

Em Campos dos Goytacazes, municipio situado ao norte do estado do Rio de Janeiro, a producéo de
acucar e alcool tem sido, hd mais de um século, o principal item da sua economia. Apesar do declinio da
indUstria acucareira na metade do século passado, esta continua representando um dos maiores potenciais
econdmicos regionais. Ha atualmente seis industrias agucareiras na regido, produzindo em torno de 300.000
toneladas de agUcar por ano.

O bagaco € o principal combustivel usado nas caldeiras para a geracdo de energia no processamento
do aclcar. O bagaco é calcinado em temperaturas por volta de 1000°C. O resultado da calcinacdo do bagaco
nas caldeiras é uma cinza pesada e uma cinza volante, que embora ndo sejam diretamente liberadas no ar
como as da colheita, podem poluir o ambiente quando descartadas de forma imprépria apés a limpeza das
caldeiras da usina. Uma solugdo para esta questéo é a incorporagéo da cinza do bagago da cana na ceramica.
A incorporagdo, além de solucionar o problema da cinza do bagaco da cana, pode trazer beneficios ao
produto final. Vérios trabalhos tém sido realizados utilizando cinzas, em geral, em incorporagdo a ceramica

[2-6].

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a influéncia da temperatura de sinterizacdo nas
propriedades fisicas, mecénicas e microestruturais de ceramica vermelha incorporada com cinza de bagaco de
cana de acucar.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

As matérias-primas usadas nesse trabalho foram uma cinza obtida do processo de calcinagdo do
bagaco de cana de agticar em caldeiras e uma massa ceramica industrial usada na fabricacéo de telhas. Ambas
as matérias-primas sdo provenientes da regido de Campos dos Goytacazes, norte do Estado do Rio de Janeiro.

A composicdo quimica da cinza, determinada por espectrometria de fluorescéncia de raios-X [7] e
da massa ceramica pode ser visto na Tabela 1. A difracdo de raios-X (DRX) [7] foi usada para identificar as
seguintes fases na cinza: quartzo, feldspato potassico, mulita e hematita. Na massa ceramica foram
identificadas as fases: caulinita, gibsita, mica muscovita e quartzo.

Tabela 1: Composic¢éo quimica da cinza e massa ceramica (% peso) [7].

S|02 A|203 Fe,O; T|02 K,O MgO CaO | MnO |P,O5 | ZrO, | PF
Cinza 775 4,7 3,8 03 | 54| 30 2,3 0,3 2,3 |1 0,06 0,31
Massa ceramica | 50,2 279 | 60 | 11 | 12| 0,7 | 0,2 - 0,2 |1 0,03 |12,4

A massa cerdmica foi desintegrada e peneirada a 840 um (20 mesh). A cinza foi manualmente
desaglomerada e peneirada a tmido usando peneira com abertura de 44 um (325 mesh). Foi utilizada a fragdo
de cinza que passou pela peneira. Foram feitas incorporagdes de 0, 10 e 20% de cinza na massa ceramica,
como mostra a Tabela 2. As composi¢des estudadas de massa cerdmica com a cinza foram misturadas em um
moinho de bolas por 30 minutos. As misturas foram umedecidas ao nivel de 8%, sendo finalmente,
peneiradas a 840 um (20 mesh) e guardada em sacos plasticos por 24 horas. Corpos de prova cilindricos
(20,2 x 9 mm?) foram preparados por prensagem uniaxial a 20 MPa, seguido por secagem ao ar livre por 24
horas e entdo secagem em estufa a 110°C por mais 24 horas. A sinterizagdo foi realizada em um forno
elétrico a 900, 1050 e 1200°C. A taxa de aquecimento foi de 3°C/min até que a temperatura desejada fosse
alcancada, ficando nessa temperatura por 30 minutos. O resfriamento ocorreu por convecgao natural, apos o
desligamento do forno. As seguintes propriedades foram determinadas: densidade do corpo, retragdo
diametral, resisténcia mecénica por compresséo diametral, o chamado Brazilian Disc Test [8] e absorcdo de
agua.

Tabela 2: Composig¢des estudadas (% em peso).

Composicéo Cinza Argila
AOC 0 100
A10C325 10 90
A20C325 20 80
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A densidade do corpo e a absor¢do de 4gua foram determinadas de acordo com o procedimento
padrdao [9]. A retracdo diametral foi obtida por medidas do didmetro das amostras antes e depois da
sinterizagdo, usando um paquimetro Mitutoyo com precisdo de + 0,01 mm. A resisténcia mecanica foi
determinada por compressdo diametral em uma maquina de ensaios universal Instron 5582 usando uma
velocidade de carregamento de 0,5 mm/min.

A microestrutura da superficie de fratura das amostras queimadas foi caracterizada por microscopia
eletrdnica de varredura (MEV), usando o equipamento Jeol modelo JSM-6460 LV do Programa de
Engenharia Metalrgica e de Materiais da COPPE/UFRJ.

A identificacdo das fases cristalinas nas pecas sinterizadas foi realizada por difragdo de raios-X
(DRX) usando um equipamento Bruker-AXS D5005 equipado com espelho de Goeble para feixe paralelo de
raios-X, nas seguintes condicfes de operagdo: radiacdo CoKa (35 kV/40 mA), velocidade do gonidmetro de
0,02° 26 por passo com tempo de contagem de 1,0 segundo por passo e coletados de 5 a 80° 26.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 3 apresenta a densidade a seco das composicOes estudadas. Pode ser visto nesta tabela que
praticamente ndo houve mudanga no grau de empacotamento da composi¢cdo com 10% de incorporacdo de
cinza na massa ceramica quando comparada a composicdo AOC (apenas massa ceramica). Ja a composi¢ao
A20C325 apresentou densidade a seco inferior a massa ceramica.

Tabela 3: Densidade a seco das composicdes estudadas (g/cm?®).

AOC A10C325 A20C325
Densidade a seco (g/cm?) 1,92 + 0,02 1,89 + 0,02 1,80 + 0,02

A Figura 1 apresenta a retracdo diametral dos corpos de prova sinterizados em funcéo do teor de
cinza incorporada. E observado que a retracdo diametral aumentou significativamente com a temperatura.
Isto é uma conseqiiéncia do processo de sinterizacdo. A 900°C, utilizando a barra de erro estatistico, a adi¢do
de 10% de cinza na massa ceramica ndo mudou a retracdo diametral. A 1050°C, houve um ligeiro aumento
da retracdo com a incorporacdo de cinza. Isto pode ser devido ao tamanho de particula da cinza (inferior a 44
um) ter contribuido para o0 mecanismo de sinterizacdo. Ja a 1200°C, houve um decréscimo da retragdo com a
incorporacgdo de cinza. Nessa temperatura, pode ser observado que as composi¢es com incorporacdo de 10 e
20% de cinza apresentam praticamente a mesma retracdo diametral.

Em geral, observa-se que apenas na temperatura de 1200°C é que houve maior diferenca na retracdo
diametral dos corpos de prova, sem e com incorporacdo de cinza. A massa cerdmica AOC apresenta uma
retracdo diametral mais significativa a 1200°C, devido, principalmente, & grande quantidade de particulas
finas, menores que 2 um, conhecidas como argilominerais, que sdo extremamente reativas durante o processo
de sinterizacéo.

A Figura 2 apresenta a absorcdo de agua em funcdo da porcentagem de cinza incorporada na massa
ceramica. Observa-se que a absorcdo diminuiu com a temperatura de sinterizacdo, sendo os resultados mais
significativos a 1200°C. A 900°C houve um aumento da absor¢do de agua com a incorporacdo de cinza. Ja a
1050 e a 1200°C houve uma ligeira diminuicdo da absor¢do para A10C325 e um ligeiro aumento para
A20C325. Portanto, 10% de cinza na massa cerdmica atuou no sentido de fechar a porosidade aberta. Os
valores de absorcao de agua estdo relacionados com a efetivacdo do processo de sinterizagéo por fase liquida.

A Figura 3 mostra os valores de resisténcia & compresséo diametral em fun¢do da porcentagem de
cinza incorporada a massa ceramica. Em todas as temperaturas estudadas houve um decréscimo da
resisténcia a compressdo com a incorporacdo de cinza. Pode ser observado que a resisténcia mecanica
aumentou com a temperatura de sinterizacdo, com excecdo da composicdo A20C325, que apresentou valores
de compressdo diametral a 1050°C préximos dos valores a 1200°C. Isto indica que, embora a absorcéo de
agua da composicdo A20C325 queimada a 1200°C foi bem mais expressiva do que a absor¢do a 1050°C, o
aumento da temperatura de 1050°C para 1200°C ndo influenciou nos resultados de compressdo diametral
para essa composicdo. Esse resultado pode ser atribuido a presenga de particulas de quartzo, principal
constituinte mineraldgico da cinza, que pode estar atuando como defeito critico.
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Figura 1: Retragdo diametral dos corpos de prova sinterizados
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Figura 2: Absorcdo de agua dos corpos de prova sinterizados

A 1200°C, considerando a barra de erro estatistico, é observado que a composicdo A10C325
apresentou praticamente a mesma resisténcia mecénica da composicdo AOC (massa cerdmica).
Provavelmente, nessa temperatura, ocorreu maior formacdo de fase liquida da A10C325. A composicao
A10C325, aparentemente, apresentou maior densificacdo do que a composi¢cdo A20C325. Isso mostra que
20% de cinza do bagaco de cana é uma quantidade alta para ser adicionada na massa ceramica.

438



BORLINI, M.C., MENDONGCA, J.L.C.C,, VIEIRA, C.M.F., MONTEIRO, S.N., Revista Matéria, v. 11, n. 4, pp. 435 — 443, 2006.

E 35
s m  900°C
= 304 ® 1050°C
<
[ A 1200°C
(0]
% 25
I
o
T J.
§ 20 -
E— i [ ]
o 15 ;
(&)
«© _
< .
8 104 -
<«
o
8 5 n
x
T T T T T
0 10 20
Cinza (%)

Figura 3: Resisténcia mecanica por compressao diametral dos corpos de prova sinterizados

As Figuras 4 a 9 apresentam as micrografias da superficie de fratura da cerdmica sem e com adicao
de cinza de bagaco de cana de agUcar, sinterizadas a 1050 e 1200°C. Em particular, as Figuras 4 a 6 mostram
micrografias das cerdmicas com incorporacdo de 0, 10 e 20% de cinza queimadas a 1050°C. Pode ser
observado que a composicdo AOC (massa cerdmica sem incorporagdo) apresenta uma superficie de fratura
rugosa. Isso é esperado para materiais argilosos queimados a essa temperatura. Nessa temperatura, a
guantidade de fase liquida e sua viscosidade ndo sdo suficientes para fechar a porosidade aberta. Nas
micrografias da ceramica com cinza (Figura 5 e 6) nota-se uma heterogeneidade, aglomerados, indicando que
a temperatura de 1050°C néo foi suficiente para produzir sinterizagéo liquida total, e sim, parcial.

As Figuras 7 a 9 apresentam as micrografias das cerdmicas com incorporacao de 0, 10 e 20% de
cinza queimadas a 1200°C. Nas micrografias da composicdo AOC nota-se sinterizacdo liquida, porém,
insuficiente para preenchimento dos poros, necessitando de adi¢éo de fundentes. J& a composicdo A10C325
(com cinza) apresenta maior formacédo de fase liquida. A sinterizagdo via fase liquida ainda foi insipiente e
insuficiente para evitar a sequiéncia continua de poros angulares que, provavelmente, foi responsavel pela
fratura. A composicdo A20C325 apresenta uma quantidade de liquido significativa, a amostra esta vitrificada,
porém, com a presenca de grande volume de poros decorrentes da contracdo das cinzas na sua liquefagdo.
Este grande volume de poros, varios deles continuos, pode ser a falha responsavel pela reducéao da resisténcia
mecanica.

Figura 4: Micrografias da regido de fratura da composi¢do AOC sinterizada a 1050°C. (a) 200x; (b) 1.000x.
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Figura 5: Micrografias (MEV) da regido de fratura da composicéo
A10C325 sinterizada a 1050°C. (a) 200x; (b) 1.000x.

Figura 6: Micrografias (MEV) da regido de fratura da composi¢ao
A20C325 sinterizada a 1050°C. (a) 200x; (b) 1.000x.
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Figura 7: Micrografias (MEV) da regido de fratura da composi¢ao
AOC sinterizada a 1200°C. (a) 200x; (b) 1.000x.
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Figura 8: Micrografias (MEV) da regido de fratura da composicao
A10C325 sinterizada a 1200°C. (a) 200x; (b) 1.000x.

Figura 9: Micrografias (MEV) da regido de fratura da composicéo
A20C325 sinterizada a 1200°C. (a) 200x; (b) 1.000x.

As Figuras 10 e 11 apresentam os difratogramas de raios-X (DRX) das composi¢des AOC,
A10C325 e A20C325 sinterizadas a 1050 e a 1200°C, respectivamente. Na Figura 10, as seguintes fases
foram identificadas para a composi¢do AOC: mulita, cristobalita, quartzo e hematita. J& para as composicoes
com cinza, sinterizadas a 1050°C, além das fases identificadas para AOC, também foi identificado
aluminossilicato de célcio. A 1200°C, para todas as composicOes estudadas, as fases identificadas foram:
mulita, cristobalita, quartzo e hematita. Nota-se que na temperatura de sinterizagdo mais alta, 1200°C, as
composic¢des apresentam maior intensidade dos picos de difracdo correspondentes a mulita e a cristobalita e
menor intensidade dos picos correspondentes ao quartzo. Nessa temperatura, a fase de aluminossilicato de
calcio ndo foi identificada no DRX. As fases identificadas no DRX estdo de acordo com a composi¢do
guimica das matérias-primas, onde ambas apresentam SiO, em maior porcentagem em sua constituicdo. A
adicdo de cinza na massa ceramica ndo mudou as fases cristalinas majoritarias, apenas houve formacéo de
mais uma fase, na temperatura de 1050°C, a do aluminossilicato de célcio.
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Figura 10: Difratograma de raios-X das composi¢des AOC, A10C325 e A20C325 sinterizadas a 1050°C.
M = mulita, C = cristobalita, Q = quartzo, H = hematita, S = aluminossilicato de célcio.
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Figura 11: Difratograma de raios-X das composi¢des AOC, A10C325 e A20C325 sinterizadas a 1200°C.
M = mulita, C = cristobalita, Q = quartzo, H = hematita.

4  CONCLUSOES

Nesse trabalho foi estudada a influéncia da temperatura de sinterizagdo nas propriedades fisicas,
mecéanicas e microestruturais de ceramica vermelha incorporada com cinza de bagaco de cana de agucar. Os
resultados permitem as seguintes conclusdes:

e Apenas na temperatura de 1200°C houve maior diferenca na retracdo diametral dos corpos de
prova sem e com incorporacao de cinza.

e A 1050 e a 1200°C houve uma ligeira diminuicdo da absorcdo de agua para a composicdo
A10C325 e um ligeiro aumento para a composicdo A20C325. Portanto, 10% de cinza na massa
cerdmica atuou no sentido de fechar a porosidade aberta.

e IncorporacBes de até 10% de cinza na massa ceramica, sinterizada a 1200°C, ndo mudaram a
resisténcia mecanica quando comparada & massa ceramica, levando em consideracdo a barra de erro
estatistico.
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e A temperatura de sinterizacdo influenciou em todas as composic¢des estudadas, com excecédo da
composicdo A20C325, que apresentou valores de compressdo diametral a 1050°C préximos dos
valores a 1200°C.

e Ha necessidade de adicdo de fundentes na massa ceramica para maior formacédo de quantidade
de fase liquida.

e Para as composi¢des com cinza, a temperatura de 1050°C é baixa para uma formacao de fase
liguida mais eficiente, sendo que nessa temperatura ha alta heterogeneidade do material com
significativo volume de poros angulares e quase continuos. A porosidade angular é devido a
viscosidade alta.

e A 1200°C, a composicdo A10C325 (com 10% de cinza) apresenta uma maior formacéo de fase
liquida, sendo ainda insipiente e insuficiente para evitar a sequéncia continua de poros angulares. J&
a composicdo A20C325 (com 20% de cinza) apresenta uma quantidade de liquido significativa,
porém, com a presenga de grande volume de poros decorrentes da contragcdo das cinzas na sua
liquefacdo que, provavelmente, foi o responsavel pela fratura, para todas as composi¢des com cinza
estudadas.

Em geral, ndo houve mudancas significativas nas propriedades fisicas e mecanicas estudadas de
ceramica vermelha com a incorporacdo de cinza do bagaco de cana de aglcar com granulometria inferior a
44 pum (325 mesh).
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