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Resumo:

A mulita (3Al1203.2Si02) tem se destacado como uma das mais importante ceramicas
refratarias da atualidade. Neste trabalho, misturas de caulim e cinza de casca de café, um
residuo oriundo da queima de cascas de café, foram estudadas com o intuito de obter
ceramicas a base de mulita. Formulagdes ceramicas com diferentes percentuais massicos
(1%, 5% e 10%) do residuo foram conformadas por prensagem uniaxial a 250 MPa e
sinterizadas entre 1100 e 1400°C por 1 h. As propriedades tecnologicas foram
determinadas em funcdo do teor de residuo e da temperatura de sinterizagdo. As
transformacdes de fase e microestrutura foram avaliadas por DRX e MEV. A Massa
Especifica Aparente (MEA) de amostras contendo 1% em massa de residuo de café e
sinterizadas a 1350 °C foi de 2,7 g/cm3.
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INTRODUCAO

Mulita € uma das principais matérias primas da indUstria ceramica, com excelentes
propriedades térmicas e mecanicas. Ela € formada quando silica (SiO2) e alumina
(AI203) se combinam em temperaturas acima de 1400°C para formar uma fase cristalina
cuja composicdo estequiométrica apresenta formula 3AI203.2Si02, sendo portanto, um

silicato-aluminoso, com 71,8% em massa de Al203 e 28,2% em massa e SiO2 (1-2).

Devido as suas condi¢Bes tipicas de formagdo as quais dependem de altas
temperaturas e baixas pressfées, a mulita raramente é encontrada na natureza. O nome
mulita vem da ilha de Mull (Escdcia) onde a partir da mistura de magma com sedimentos
ricos em alumina (Al203) foi possivel a formacéo desta fase ceramica (3). Deste entéo
este material tem encontrado aplicacdes em refratarios, catalisadores, filtros e etc. (3,4,5)
e mais recentemente como biomaterial para implantes e préteses internas. Algumas de
suas propriedades sdo elevada resisténcia ao choque térmico, baixo coeficiente de
expansao térmica, baixa condutividade térmica, alta resisténcia a fluéncia, estabilidade a

corrosao, elevada resisténcia a flexdo, compressao e dureza (6).

No Brasil ainda predomina o preparo do café por via seca, no qual ndo ha separacéo da
polpa, mucilagem e casca. Assim, a industrializacdo deste produto resulta em proporcdes
semelhantes de café beneficiado e casca (Vegro & Carvalho, 1994). O Pais, maior
produtor mundial de café, com 2,144 milhdes de toneladas de café beneficiados em 2005
(MAPA, 2006), gerou 2,144 milhdes de toneladas de casca de café, que representa,
aproximadamente, 70% da demanda anual de milho para bovinocultura (Agrianual, 2004).
As principais formas de utilizacdo da casca de café sdo como combustivel, carvdo ou
adubo orgéanico (Vegro & Carvalho, 1994). Neste contexto, este trabalho € o primeiro
relato da obtencdo de ceramicas a base de mulita via incorporacdo de cinza de casca de
café ao caulim. Os efeitos da adicdo do residuo na reag¢do de mulitizacdo, microestrutura

e propriedades tecnoldgicas foram avaliados em funcéo da temperatura de sinterizacao.
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MATERIAIS E METODOS

Para este experimento foram utilizados Caulim e Residuo da Casca do Cafe, a

serem misturadas e sinterizadas em composicfes diferentes como pode ser observadas

na tabela 1. No total foram preparadas 63 amostras, onde inicialmente foram preparadas

9 amostras, sendo 3 para cada teor de residuo (1, 5 e 10% em massa).

Composicao/Temperatura

_ 1100 °C | 1150°C |1200°C |1250°C |1300°C |1350°C |1400°C
de queima
. ] 3 3 3 3 3 3 3
99% caulim + 1% residuo
amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras
_ ] 3 3 3 3 3 3 3
95% caulim + 5% residuo
amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras
. ] 3 3 3 3 3 3 3
90% caulim + 10% residuo
amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras | amostras
Total de amostras 9 9 9 9 9 9 9

Tabela 1. Amostras de Caulim + residuo (cinza de casca de café)

As matérias-primas foram peneiradas em peneira de 100 mesh, e em seguida secas em

estufa a 60 °C por 24 h. As misturas das matérias-primas foram preparadas em almofariz

de agata, com a adicdo de 6,5% em massa de agua.

Amostras cilindricas foram preparadas por prensagem uniaxial a 250 MPa. As amostras

prensadas foram secas em estufa a 110 °C por 24 h e em seguida sinterizadas entre 1100

e 1400 °C por 1 h usando taxa de aquecimento de 3 °C/min.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

As Figuras 1 a 4 apresentam os resultados de retracéo linear de queima, massa
especifica aparente, absorcdo de agua e porosidade aparente em funcéo da temperatura
de sinterizac&o e do teor de residuo (cinza de casca de café) usado. Observa-se que nas
amostras de caulim (livres de residuo) a retragcdo linear aumenta progressivamente com o
aumento da temperatura de sinterizacdo. As amostras com o residuo, entretanto,
apresentam um pico de retracdo em 1200 °C. Isto provavelmente esta associado a
formacéo de fase liquida proveniente da fusdo do residuo rico em carbonato de potéssio.

Considerando que a mulita secundéria, obtidas a partir de 1300 °C, tem densidade
de 3,17 g/cm?3, observa-se que as amostras com o residuo atingem uma densificacédo
maxima de 79% a 1200 °C quando contém 10% do residuo. Embora haja formacéo de
fase liquida, uma provavel expansdo de ar nos poros fechados (serd confirmado por
microscopia) contribui para diminuir a densidade das amostras contendo o residuo. Como
pode ser observado da Figura 2, as formulacbes contendo o residuo de casca de café
apresentam uma maior densificagdo nas menores temperaturas de sinterizacao (até 1250
°C para 1 e 5% de residuo), este fato pode ser explicado pela maior formacdo de fase
vitrea e consequente preenchimento da porosidade aberta. Em geral, a partir de 1250 °C
h& um decréscimo da densificagdo em virtude do efeito de “inchamento” apds queima.
Entretanto, as amostras livres de residuo (caulim puro) densificam melhor acima de 1250
°C porgue tém sofrem menos o efeito do inchamento.

Absorcao de 4gua (AA) e porosidade aparente (PA) diminuem consideravelmente
guando os corpos de prova foram sinterizados entre 1100 e 1400 °C, como visto nas
Figuras 3 e 4. Com a adicdo de 10% do residuo os valores de AA e PA atingem 2 e 5 %,
respectivamente, apds sinterizacdo a 1200 °C. Isto significa uma diminuicdo da
temperatura de processamento em pelo 100 °C em comparacdo com as amostras livres
de residuo, que apresentam tais valores de AA e PA a 1300 °C.
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Figura 1: Retragdo linear de queima em func¢éo da temperatura de sinterizagéo e do teor de residuo.
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Figura 2: Massa especifica aparente em funcao da temperatura de sinterizagdo e do teor de residuo.

1102



22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

14
. Em—]caulim
1 —=&— caulim + 1% residuo
1 —o— caulim + 5% residuo
10 —A— caulim + 10% residuo
8_
=
g
4
2 -
04

T T T T T
1200 1250 1300 1350 1400

TEMPERATURA (°C)

T T
1100 1150

Figura 3: Absorcdo de 4gua em funcdo da temperatura de sinterizagéo e do teor de residuo.
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Figura 4: Porosidade aparente em fungdo da temperatura de sinterizacéo e do teor de residuo.
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CONCLUSOES

Nas formulacdes com residuo de casca de café o mecanismo de sinterizacao por
fase liquida favorece o processo de densificagdo até 1200 °C. O teor de residuo,
diretamente associado com a formacdo de fase liquida, afeta negativamente as
propriedades tecnoldgicas de ceramicas sinterizadas acima de 1200 °C.
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MULLITE PREPARATION FROM NATURAL RAW MATERIALS

ABSTRACT

The mullite (3AI203.2Si02) has emerged as one of the most important refractory ceramics
today. In this work, kaolin, and mixtures of coffee husk ash, a residue arising from the
burning of coffee husks were studied in order to obtain the mullite ceramic base. Ceramic
formulations with different maximum percentage (1%, 5% and 10%) of the residue were
shaped by uniaxial pressing at 250 MPa and sintered between 1100 and 1400 ° C for 1 h.
The technological properties were determined on the basis of residue content and
sintering temperature. The phase transformations and microstructure were examined by
XRD and SEM. The bulk density (MEA) samples containing 1% by mass of coffee residue,
and sintered at 1350 ° C was 2.7 g / cm3.

Keywords: Mullite, sintering residue, characterization
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