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RESUMO

Martins, Bruno Emanuel Del Boca Sogdu. AVALIAQAO DA INFLUENCIA DO
COAGULANTE CONTIDO NO LODO GERADO NA ETA EM CORPOS
CERAMICOS. Dissertagdo (Mestrado em Tecnologia dos Processos Quimicos e
Bioquimicos) — Escola de Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2014.

A incorporacdo do lodo gerado nas Estacbées de Tratamento de Agua (ETA) em
matrizes ceramicas € uma destinacdo adequada dos pontos de vista econébmico e
ambiental. Dessa forma, esse trabalho avaliou a capacidade de a Industria de
Ceramica Vermelha receber o lodo para a fabricacdo de seus produtos, avaliando a
influéncia dos principais coagulantes utilizados no processo da ETA, sulfato de
aluminio e poli(cloreto de aluminio), na pega final. De acordo com o0 processo
desenvolvido, os lodos foram desaguados, secos e misturados a matrizes ceramicas
(argila e terracota) em granulometria entre 88 e 74 m em proporcdes de 10, 20 e
30% de lodo na massa total do corpo de prova com 20g. Sendo inviavel a
conformagao por prensagem das pegas oriundas da mistura de 30% de lodo, as
demais foram entdo queimadas a 900, 1000 e 1200°C. Os corpos fabricados foram
submetidos a ensaios de Retragdo Linear (RL), Absorcdo de Agua (AA), Porosidade
Aparente (PA), Densidade (D) e Tensao de Ruptura a Flexdo (TRF). De forma a
compreender as mudancgas ocasionadas, as matérias-primas foram caracterizadas
pelas técnicas de Fluorescéncia de Raios X (FRX), Difracdo de Raios X (DRX) e
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) enquanto que os corpos de prova apos a
queima foram caracterizados por DRX e MEV. Os resultados indicam que, apesar de
o aumento da quantidade de lodo gerado com do sulfato de aluminio incorporado ser
deletério as propriedades mecanicas do material, 0 mesmo comportamento nao é
tdo evidenciado quando o coagulante utilizado € o poli(cloreto de aluminio). Ainda
nota-se que, segundo a norma ABNT NBR 15270-3-2005, a 1000°C todos os corpos
formados apresentam especificacbes de blocos ceramicos para construcido e que,
segundo a norma ABNT NBR 13818-1997, nas temperaturas de 1000 e 1200°C, os
corpos formados também apresentam caracteristicas suficientes para serem usados

como placas de revestimento cerdmico. Conclui-se que a incorporagao do lodo de
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ETA aos produtos de cerdmica vermelha é possivel pelo menos até 20% de

substituicdo na temperatura de pelo menos 1000°C.
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ABSTRACT

Martins, Bruno Emanuel Del Boca Sogdu. AVALIAQAO DA INFLUENCIA DO
COAGULANTE CONTIDO NO LODO GERADO NA ETA EM CORPOS
CERAMICOS. Dissertagdo (Mestrado em Tecnologia dos Processos Quimicos e
Bioquimicos) — Escola de Quimica, Universidade Federal do Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, 2014.

The incorporation of the sludge generated in Water Treatment Plants
(WTP) in ceramic matrices is a proper allocation both from economic and
environmental points of view. Accordingly, this study evaluated the feasibility of the
Red Clay Industry to receive said sludge to manufacture their products, evaluating
the influence of the main coagulants used in the WTP processes, aluminum sulfate
and poly (aluminum chloride), on the final piece. According to the method carried out,
the sludge was dewatered, dried and mixed with the ceramic matrixes (two different
clays) in particle size between 88 and 74 m in proportions of 10, 20 and 30% of
sludge over the total weight of the bodies with 20g produced. Due to the inability to
press shaping of pieces with 30% of sludge with the clay, the process was continued
with the 10 and 20% of incorporated sludge. Each body was fired at 900, 1000 and
1200°C to be assayed for Linear Shrinkage (RL), Water Absorption (AA), Apparent
Porosity (PA), Density (D) and Tensile Strength (TRF). In order to understand the
changes brought about, the raw materials were characterized by X-ray Fluorescence
(XRF), X-ray Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM) techniques
while the specimens after firing were characterized by XRD and SEM. The results
indicate that although the increased amount of sludge generated from the aluminum
sulfate incorporated is deleterious to the mechanical properties of the material, the
same behavior is not as evident when the coagulant used is poly (aluminum
chloride). Yet we note that, according to ABNT NBR 15270-3-2005 the 1000°C all
formed bodies show specifications of ceramic building blocks and, according to
ABNT NBR 13818-1997, at temperatures of 1000 and 1200°C, the formed bodies
also exhibit sufficient specifications to be used as ceramic coating plates. It is

concluded that the incorporation of water treatment sludge to red ceramic products is
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possible at least up to 20% replacement in temperatures equal to or more than
1000°C.
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1 INTRODUGAO E OBJETIVOS

A crescente preocupacao com o descarte de residuos sélidos tem sido
evidenciada pelas agdes governamentais que visam modular o gerenciamento de
tais residuos. A expressdo mais clara desse comprometimento € a Lei 12.305 de
2010, que vem em substituicdo a Lei 9.605 de 1998 e representa grande avango em

parametrizar, definir e apontar formas de se lidar com os residuos sélidos.

Os residuos solidos, sejam eles domiciliares, urbanos ou industriais,
representam um problema complexo tanto da perspectiva de saude publica quanto
do ponto de vista ambiental em razdo da crescente quantidade de materiais
perigosos neles contidos ou pela necessidade de disposicdo de forma segura e

econdmica e, preferencialmente, sempre que possivel reciclada.

Figurando como importantes geradoras de residuos soélidos estdo as
Estacdes de Tratamento de Agua (ETAs), que geram um residuo chamado de lodo
que é constituido, basicamente, de produtos inorganicos e matéria organica. Este
material € resultante da aplicacdo de produtos quimicos para desestabilizar, oxidar,
coagular e decantar os materiais coloidais presentes nas aguas superficiais.

Segundo ACHON (2013), a maioria das ETAs ainda langa seus residuos
em cursos d’agua contrariando a legislagdo vigente provocando impactos
ambientais. Esse descarte provoca impactos ambientais importante no corpo hidrico
receptor como mudanca de cor, aumento das concentracdes de aluminio e ferro,
proveniente dos sais utilizados no processo de coagulagdo, aumento na quantidade
de sdlidos em suspensao além de assoreamentos dos compartimentos hidricos. As
operadoras responsaveis pelos sistemas de tratamento de agua precisam estar
cientes da sua responsabilidade ambiental.

Especificamente, as empresas que geram ou tratam de residuos soélidos
devem se pautar pela norma NBR 10.004 (ABNT, 2004) que dispde que os lodos
gerados nas ETAs s&o classificados como residuos sdélidos que devem ser tratados
antes da disposicao final e, com o estabelecimento da Lei 12.305 de 2010, a postura

ambientalmente correta ficou muito mais clara e definida.



Em vista disso, a busca por alternativas ambientalmente menos
agressivas e mais eficazes de se tratar e dispor os residuos solidos tém sido o
caminho trilhado para reverter ou amenizar o cenario negativo estabelecido pela
disposicao incorreta destes materiais.

A composicdo deste material depende da area de drenagem da bacia
onde o recurso hidrico esta inserido. Para Hoppen et al. (2005), grande parte do lodo
de ETA se origina nos decantadores representando, de 0,3 a 1,0% do volume de
agua tratada. O lodo também contém materiais inertes, matéria organica e
precipitados quimicos, incluindo compostos de aluminio ou ferro em grandes

quantidades, dependendo do tipo de tratamento utilizado e da prépria ETA.

Oliveira (2008) esclarece que o residuo de ETAs quando seco apresenta
sua composigao semelhante as argilas comuns, podendo ser classificado como um
residuo sdlido rico em argilominerais, silte e areia. Tendo em vista os aspectos
ambientais para reaproveitamento deste lodo e sua caracteristica quimica, muitos
trabalhos tém sido desenvolvidos visando a aplicagédo do lodo de ETA como uma
matéria-prima alternativa para fabricacdo de produtos de ceramica vermelha (tijolos,
blocos ceramicos e telhas).

Esta alternativa, ainda segundo Oliveira (2008), configura um destino final
seguro para a reciclagem deste abundante residuo, porém a incorporagao do lodo
em ceramica vermelha é mais complexa do que possa parecer. Isto decorre porque
as caracteristicas do lodo a ser utilizado variam em fungao do tipo de tratamento nas
ETAs, dos agentes quimicos utilizados, das caracteristicas da agua bruta e de outros
fatores.

Muitas propostas de reciclagem do lodo de ETA tém sido pesquisadas e
muitas indicaram que a fragdo maxima de adicdo de lodo para uso em ceramica
variou entre 10 e 20% dependendo da temperatura de queima e da forma de
prensagem. Diversos trabalhos mostram que a resisténcia mecanica de ceramica
argilosa diminui com o aumento da fragdo de lodo. Entretanto nenhum destes
trabalhos apresenta explicacao para esse enfraquecimento da resisténcia a flexao.

Neste sentido, o presente trabalho tem como objetivo geral investigar a
incorporagao do lodo gerado na estagao de tratamento de agua a partir de diferentes

coagulantes em matrizes ceramicas.



Assim sendo, os objetivos especificos deste trabalho séo:

» Caracterizar as propriedades fisico-quimicas dos lodos
coletados da ETA para obter suas caracteristicas primarias;

» Avaliar, através de ensaios fisico-mecanicos, as propriedades
dos corpos ceramicos obtidos com a adi¢gédo dos lodos de ETA para investigar
a viabilidade de comercializagcdo com o enquadramento nas normas vigentes;
e

» Caracterizar a formacdo de novas estruturas minerais obtidas

apods a sinterizacao para melhor compreender os resultados obtidos.

Para melhor compreensdo do presente trabalho, os capitulos sao

brevemente descritos para que o leitor entenda a estrutura da dissertagao.

A Revisdo da Literatura fornece uma descricdo sobre a origem e
composi¢cao quimica do Lodo das ETA, assim como alternativas de disposigao final
encontradas na bibliografia como forma de minimizar o impacto ambiental

ocasionado pela destinacao incorreta destes residuos.

No capitulo de Materiais e Métodos esta descrita toda a metodologia
experimental adotada durante a pesquisa, bem como as técnicas, os materiais e os

equipamentos utilizados durante a execugao do trabalho.

No capitulo Resultados e Discussado sdo apresentados e comentados
todos os resultados obtidos por meio das técnicas descritas no capitulo anterior.

Finalizando com as conclusdes obtidas no decorrer da pesquisa.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ORIGEM DOS LODOS DE ETA: COAGULAGAO DA AGUA BRUTA

As etapas principais em uma Estagdo de Tratamento de Agua (ETA) para
o tratamento da agua bruta s&do: aeragao, eliminagdo de impurezas grosseiras, preé-
cloragdo, controle de vazado, coagulagédo, floculagdo, sedimentacgdo, filtragcéo,
desinfecgéo, correcao de pH e fluoretagcéo (TEIXEIRA, 2006).

Para o tratamento da agua empregam-se diferentes operagdes e
processos unitarios para adequa-la aos padrdes de qualidade definidos pelos 6rgaos
de saude e agéncias reguladoras (PADUA, 2009).

Na agua bruta, além de particulas suspensas sedimentaveis, existem
impurezas que se apresentam como particulas sélidas que se mantém em
suspensao devido a sua carga eletrostatica, seu pequeno tamanho e seu peso
reduzido. Estas particulas, ditas coldides, apresentam diametro entre 10 e 1 micra.
O procedimento mais comum para eliminar estes sélidos consiste em desestabiliza-
los e uni-los, formando flocos mais pesados e maiores, que sedimentam com
facilidade (FERRANTI, 2005).

Inicialmente, a adicdo de coagulante visa a neutralizagdo das cargas
superficiais das particulas coloidais. Em seguida e imediatamente, ocorre reagdes de
hidrolise ocorrendo a precipitagcdo do coagulante. De acordo com Ferreira Filho e
Waelkens (2009), os sistemas de tratamento convencionais de &agua de
abastecimento utilizam sais inorganicos e metalicos de aluminio e ferro como
coagulantes.

A aplicacdo de coagulantes poliméricos orgénicos e inorganicos vem
sendo pesquisadas em substituicdo aos coagulantes inorganicos mais comumente
empregados (Barbosa et al.,2003). Um exemplo deste polimero é o poli (cloreto de
aluminio). Estes coagulantes apresentam varias vantagens em relacdo aos
coagulantes quimicos por gerarem menor quantidade de lodo (Kawamura, 1991).

A coagulagdo €& um processo que consiste na adigdo de produtos
quimicos a uma dispersdo coloidal a fim de neutralizar as cargas elétricas das

particulas, desestabilizando-as através da redugdo das forgas que as mantém



separadas e da absorgao de cargas superficiais presentes. Trata-se de um processo
largamente utilizado para promover a clarificagdo da agua que contém particulas
coloidais e solidos em suspensao (ECKENFELDER, 1989).

Para Cordeiro (1999) e Andreoli (2001), os principais coagulantes
utilizados sdo os sais metalicos, a cal e os polimeros organicos (polieletrolitos). Na
maioria das ETAs, os coagulantes mais comuns s&o sulfato de aluminio (Alx(SO4)3
14H,0 ou o sulfato férrico Fex(SO4); e o cloreto férrico FeCl;.6H,0. A aplicacdo do
processo convencional resulta na producédo de lodo dos decantadores e aguas de
lavagem dos filtros de areia. Cordeiro (1999) e Andreoli (2001) afirmam que o lodo
possui caracteristicas quantitativas e qualitativas que variam em fung¢ao da qualidade
da agua bruta, dos produtos quimicos utilizados no tratamento, das condi¢cdes de
operacgao de cada unidade e do tempo de residéncia do lodo nos decantadores.

Os produtos de hidrolise combinam-se formando uma série de espécies

polinucleares de aluminio e as particulas coloidais sdo formadores do lodo.

A Figura 1 resume através de esquemas 0s mecanismos predominantes

na coagulagao com sulfato de aluminio:

v A adsorcdo das espécies hidroliticas sollUveis pelo coléide e sua
desestabilizagao

v" A coagulagdo por arraste, na qual o coldide é entrelagado pelo

precipitado de hidréxido
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Figura 2.1 Esquema das reagdes de coagulagao com sulfato de aluminio
(Adaptado de Armitharajah 1985)

Fonte :4gua métodos e tecnologia de tratamento Richter, 2009

Segundo Amirtharajah (1989), as reagcbes de adsorgao-desestabilizagao
sdo extremamente rapidas e ocorrem em fragdes de segundo, com tempo suficiente
para que as espécies hidrolisadas e polinucleares de aluminio possam interagir com
os coldides causando desestabilizacdo por neutralizacdo de carga. Particulas
minerais que produzem turbidez sdo desestabilizadas dessa maneira, enquanto
coldides de origem organica parecem formar precipitados insoluveis com as
espécies poliméricas de aluminio.

A coagulagdo com polimero € realizada principalmente por adsorgao-
desestabilizagdo completada por um efeito de ligacdo entre particulas. Em
substituicdo ou complementagdo a um coagulante inorganico, pode ser utilizado um
polimero catidnico que se adere aos coldides, podendo ligar diversas particulas
(BIGGS et al., 2000).

2.2 CARACTERISTICA E PONTOS DE GERAGCAO DE LODO EM ETA



Os principais residuos gerados na ETA s&o a agua de lavagem dos filtros,

lodos dos decantadores e rejeito de limpeza dos tanques de produtos quimicos.

A Figura 2.2 ilustra os pontos de geragdo de residuos de uma ETA

tradicional.
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Figura 2.2 — Pontos de geragéo de Residuos de uma ETA tradicional.
Fonte: Cordeiro, 1999.

O lodo é residuo resultante do processo de coagulacdo da agua
encontrado em maiores quantidades nos decantadores, o qual é somado ao residuo
resultante da lavagem dos filtros.

Para Cordeiro (1999), nos decantadores é realizada a remogao da maior
parte dos flocos e a agua com partes destes flocos que ndo sedimentaram sé&o
encaminhas para os filtros, onde ocorre a clarificagcéo final.

O lodo de estacdo de tratamento de agua geralmente é composto por
hidroxidos de aluminio, argilas, siltes, areia fina, material humico e microrganismos.
E uma substancia ndo-newtoniana, extremamente gelatinosa e resistente ao
adensamento, principalmente quando a &gua bruta possui baixa turbidez
(FERRANTI, 2005).

De acordo com a NBR-10.004 (2004), os lodos provenientes das estagdes
de tratamento de agua sé&o classificados como “residuos solidos”, devendo ser

tratado e dispostos dentro dos critérios estabelecidos por esta norma e pelas demais



que compdéem o seu conjunto: NBR 10.005/2004, NBR 10.006/2004 e NBR
10.007/2004.

De acordo com esta norma, concluiu-se que o lodo de ETA € um residuo
solido — Classe Il A — ndo inerte e, portanto, deve ser tratado e disposto dentro dos
critérios proprios (ABOY, 1999 apud FERRANTI, 2005).

Para Reali (1999), como os residuos gerados nas estag¢des de tratamento
de agua caracterizam-se por possuirem 95% de agua, estando sob forma fluida, faz-
se necessaria a remogao da parcela de agua presente neste lodo por meio da
aplicagao de operagdes que visam a sua concentragao.

Por se tratar de um residuo Classe Il — Nao inerte, a destinagdo final
inadequada dos residuos solidos gerados nas estagdes de tratamento de agua pode
causar danos ao meio ambiente. Os despejos dos lodos de ETA nos corpos hidricos
alteram as caracteristicas fisico-quimicas da agua, aparentemente alterando sua cor
e consequentemente aumentando a turbidez além da toxicidade provavel das
substancias que compdes o lodo.

Alguns fatores podem estar associados aos impactos causados pelo lodo
de ETA como as condi¢des fisico-quimicas do ambiente aquatico, as condi¢cdes
fisico-climaticas locais, a formag&o geoldgica onde o manancial esta inserido e ao
uso e ocupacao do solo da area da bacia hidrografica (TARTARI, 2008).

Segundo Soares et al. (2009), os residuos provenientes das estagdes de
tratamento de agua podem causar prejuizos como a salinizagédo do solo, acumulo de
metais, lixiviagdo de nitratos na agua, elevagéo da turbidez, comprometimento dos
processos fotossintéticos, elevagdo da matéria organica, mortandade de organismos
aquaticos e comprometimento da fauna e da flora aquaticas como um todo. Segundo
o autor, vale salientar que o potencial toxico atribuido ao lodo de ETA esta

relacionado aos metais presentes em sua composicao, tal como o aluminio.

Para se determinar o potencial de toxicidade dos lodos das estagdes de
tratamento de agua deve-se avaliar fatores como: caracteristicas de agua bruta;
produtos quimicos utilizados no tratamento e seus possiveis contaminantes; reagdes
quimicas ocorridas durante o processo; forma de remogéao e tempo de retengcédo dos

residuos nos decantadores. Além desses aspectos deve-se considerar as



caracteristicas hidraulicas, fisicas, quimicas e biolégicas do corpo receptor
(CORDEIRO, 1999).

Devido a presenca de sais de ferro ou aluminio, os lodos de ETA quando
langados nos cursos d’agua afetam a qualidade ambiental, aumentam a toxicidade
prejudicial a camada bentbnica e peixes, causando impactos na econdmica e na

vida das populagdes que se beneficiam do recurso hidrico (ACHON et al., 2005)

2.4 POSSIBILIDADE DE REAPROVEITAMENTO DO LODO

Alternativas tém sido estudas a fim de aproveitar o residuo gerado em
ETA em outros segmentos industriais, tais como a fabricag&o de tijolos bem como a
incorporagao em matrizes ceramicas e cimenticias.

Megda et al. (2005) afirmam que o lodo de ETA possui caracteristicas
fisicas e quimicas semelhantes as caracteristicas dos materiais utilizados na
fabricagdo de tijolos. As grandes quantidades de lodos gerados em ETA podem
diminuir significativamente a quantidade de argila utilizada na fabricagao de tijolos,
aumentando a vida util das jazidas naturais.

De acordo com Jacomassi (2009) € possivel aproveitar o lodo na
fabricacdo de ceramicas, levando em consideracéo o fato de quanto maior a fragcao
de particulas menores que 2,0 m, mais rico € o lodo referente ao aproveitamento
ceramico, o lodo de ETA cujo coagulante é o poli (cloreto de aluminio) é o que
apresenta maior potencial totalizando uma massa acumulada de aproximadamente
20% de particulas que possuem dimensdes abaixo de 2,0 m. A pesquisa ainda
aponta que a incorporagdao de lodo de ETA em produtos industrializados é
necessario a avaliagao dos impactos ambientais causados na confeccao e utilizacao
desses produtos bem como da avaliagao da relagao custo/beneficio

As pesquisas realizadas visando o aproveitamento do lodo gerado nas
estagcbes de tratamento de agua tém crescido ao longo dos anos. O
desenvolvimento em torno deste problema vem contribuindo com solugdes para
melhor disposi¢cédo deste residuo, minimizando impactos ambientais e possivelmente

agregando algum valor comercial ao lodo.
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2.5 A INDUSTRIA CERAMICA

A industria ceramica brasileira de materiais de construgdo € constituida
atualmente por aproximadamente 12 mil olarias, de pequeno e médio porte, que sao
responsaveis por 650 mil empregos diretos, 2 milhdes de empregos indiretos e um
faturamento anual em torno de R$ 6 bilhdes (RAMOS et al., 2010).

O Anuario Estatistico do Ministério de Desenvolvimento da Industria e
Comeércio Exterior (2010) indica que a produgao ceramica em 2009 permaneceu no
mesmo nivel de 2008, com a producdo de 76 bilhdes de pecgas, correspondendo a
75% de blocosttijolos e 25% de telhas, estimando-se um faturamento aproximado de
R$ 7 bilhdes.

O setor ceramico no Brasil possui um parque fabril importante onde os
produtos possuem precos competitivos e alta qualidade sendo comparados a niveis
mundiais. Uma vantagem para este setor é a abundancia de todas as matérias
primas, recursos técnicos e gerenciais, altamente qualificados e boa infra-estrutura
de pesquisa (BUSTAMANTE E BRESSIANI, 2000).

Os cinco paises mais influentes da industria ceramica no mundo s&o a
China, a Espanha, o Brasil aparece como o terceiro maior produtor, seguido por
ltalia e india (ANFACER, 2007 apud AZEVEDO FILHO e RIBEIRO, 2011).

O parque ceramico brasileiro é constituido por aproximadamente 5.500
unidades fabris de capital estritamente nacional, no qual coexistem pequenos
empreendimentos familiares artesanais, ceramicas de pequeno e médio porte, com
deficiéncias de mecanizagao e gestao, e empreendimentos de médio a grande porte.
O volume de producdo anual é em torno de 76 bilhdes de pegas (COELHO, 2009).

O segmento ceramico tem papel fundamental de insumos para a industria
da construcao civil. Este setor vem apresentando nos ultimos anos um ritmo intenso
de crescimento, impulsionado principalmente pelos programas governamentais de
habitagcdo popular. O crescimento observado em 2009 é fator que favorece grandes
demandas de produtos ceramicos e isso faz com que as empresas invistam na
melhoria de seus produtos, por meio da introdu¢do de novas tecnologias de
processo e maior aproveitamento dos seus insumos (matéria-prima e energia)
(COELHO, 20009).
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2.6 A CERAMICA VERMELHA

Os produtos da ceramica vermelha caracterizam-se pela cor vermelha de
seus produtos, representados por tijolos, blocos, telhas, tubos, lajes para forro,
lajotas, vasos ornamentais, agregados leve de argila expandida e outros.

No que se refere a matéria-prima, o setor de ceramica vermelha utiliza
basicamente argila comum, em que a massa é tipo monocomponente - s¢ argila -, e
pode ser denominada de simples ou natural (MOTTA,2001).

A argila € um material proveniente da decomposicéo, durante milhdes de
anos, das rochas feldspaticas, muito abundantes na crosta terrestre (Figura 3.3). O
mineral basico das argilas € a caulinita (Al,Si2O5(OH)4). Entre os diversos tipos de
argilas, destaca-se a argila vermelha que, com alto teor de ferro, resistem a
temperaturas de até 1200°C. Com efeito, fundem em uma temperatura maior e
podem ser utilizadas como vidrados para grés (obtido a partir de argila plastica,
sedimentaria e refrataria em granulometria muito fina em altas temperaturas, 1150-
1300°C)

Além das argilas, ha massas ou pastas ceramicas que sdo produzidas a
partir da jungdo de duas ou mais argilas que, quando misturadas, adquirem
caracteristica propria. Entre essas massas ceramicas, destaca-se a terracota ou
argila vermelha - popularmente conhecida como barro. Elas apresentam grande
plasticidade e em sua composicdo podem ser encontradas uma pluralidade de
argilas, sendo produzidas sem tanta preocupagdo com seu estado de pureza.
Quando queimadas a temperatura de, no maximo, 1200°C, adquirem coloragdes que
vao do creme aos tons avermelhados, de acordo com o maior ou menor grau de
oxidos de ferro presentes.

O estudo realizado por Chaves e Santos (2006) demonstrou que o
gerenciamento dos diferentes tipos de argilas utilizados e a preparagcdo da mistura
melhoram substancialmente as caracteristicas das pecgas apos as etapas de queima
e secagem.

Segundo o Relatério Final do Diagnoéstico Setorial da Industria de
Cerémica Vermelha e Olaria do Espirito Santo (Maio/2009), as argilas de queima

vermelha ou argilas comuns sdo as que mais se destacam entre as substancias



12

minerais, em funcdo do volume de produgcdo e do maior consumo, sendo
especialmente utilizadas na produgao de ceramica vermelha e de revestimento. Por
se tratar de matérias-primas de baixo valor unitario, os produtores consideram
inviavel o transporte a grandes distancias, condicionando a instalacdo de unidades
industriais cerdmicas o mais proximo possivel das jazidas.

O mesmo relatorio ainda nos ensina que as reservas de argila para
ceramica vermelha sdo de grande porte e distribuem-se por praticamente todas as
regides do pais, sendo que essa matéria-prima representa entre 40 a 50% das
substancias minerais produzidas no pais. De forma geral, a localizagdo das
ceramicas € determinada por dois fatores principais, quais sejam, a proximidade das
jazidas (em fungdo do volume de matéria-prima processada e da necessidade de
transporte desse grande volume e peso) e a proximidade dos mercados
consumidores.

Ao lado da China, lItalia, Portugal e Espanha, o Brasil € um dos maiores
produtores de ceramica vermelha do mundo. A produgdo brasileira de blocos
ceramicos e telhas é de aproximadamente 2.500.000 pegcas por més e a regiao
sudeste detém 43,6% da produgé&o nacional (PAVAN, 2009).

O consumo de argilas pelo setor de ceramica vermelha & considerado
grande. Em 2008, pela producdo estimada das pegas ceramicas, avalia-se que 180
milhdes de toneladas de argilas comuns, foram consumidas, englobando argilas
quaternarias e argilas de bacias sedimentares (COELHO, 2009).

Existem varios minerais classificados como argilas, as mais importantes
s&do a caulinita, a montmorilonita e a ilita. Do ponto de vista ceramico, as argilas
plasticas e moldaveis quando sdo suficientemente cominuidas e umidas, sdo rigidas
gquando secas e vitrosas quando queimadas numa temperatura suficientemente
elevada.

A industria ceramica € caracterizada por duas etapas distintas, quais
sejam, a primaria (que envolve exploragdo e explotacdo da matéria-prima - neste
caso, a argila) e de transformacéo (para elaboragéo do produto final).

Segundo a Associagdo Brasileira de Ceramica (ABCERAM, 2011), o

processo de fabricacdo de pecas ceramicas € caracterizado por etapas distintas:
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1. Preparagdo da Matéria-Prima - utiliza matéria prima de origem natural,
encontrados na crosta terrestre que devem ser beneficiados e classificados de
acordo com sua granulometria.

2. Preparacdo da Massa - E preparada a partir da composic¢éo de duas ou
mais matérias-primas, além de aditivos e agua ou outro meio. Para a ceramica
vermelha utiliza-se apenas argila como matéria-prima, dois ou mais tipos de
argilas com caracteristicas diferentes podem entrar na sua composigéo.

3. Formacao das pecas -Existem diversos processos para dar forma as
pecas ceramicas, € a selecdo de um deles depende fundamentalmente de
fatores econbémicos, da geometria e das caracteristicas do produto. Os
métodos mais utilizados compreendem: colagem, prensagem, extrusdo e
torneamento.

4. Tratamento Térmico - O desenvolvimento das propriedades finais dos
produtos ceramicos depende do tratamento térmico. Esse tratamento
compreende as etapas de secagem e queima. Na secagem, as pegas em geral
continuam a conter agua, proveniente da preparagcdo da massa. Para evitar
tensdes e, consequentemente, defeitos nas pecgas, € necessario eliminar essa
agua de forma lenta e gradual, as temperaturas de secagem podem variar de
50°C a 150°C. Na etapa denominada queima ou sinterizagdo os produtos
adquirem suas propriedades finais neste processo as temperaturas situam-se
entre 800°C a 1700°C.

O ciclo de queima compreendendo as trés fases, dependendo do tipo de
produto, pode variar de alguns minutos até varios dias. Durante esse
tratamento ocorre uma série de transformacdes em fungdo dos componentes
da massa, tais como: perda de massa, desenvolvimento de novas fases
cristalinas, formagcdo de fase vitrea e a soldagem dos gréos. Portanto, em
funcdo do tratamento térmico e das caracteristicas das diferentes matérias-
primas sao obtidos produtos para as mais diversas aplicacdes.

5. Acabamento - Apds 0 processo de queima, o material ceramico ao ser
retirado do forno é inspecionado e remetido ao consumo. O acabamento é

considerado o tratamento final da peca ceramica para torna-la utilizavel em
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uma finalidade especifica podendo ser submetidos a polimento, corte, furacao,
esmaltacao, decoracao, entre outros.

A Figura mostra o diagrama da cadeia produtiva da industria de ceramica

vermelha:
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Figura 2.3 Cadeia produtiva da ceramica vermelha
Fonte: Reproduzido de ABC. Informagdes técnicas: processo de fabricagédo — fluxogramas — fluxograma 1 —

processo de fabricagdo deceramica vermelha. Sao Paulo, 2002.16
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2.7 REAPROVEITAMENTO DE RESIDUOS UTILIZANDO CERAMICA VERMELHA
COMO MATRIZ

Os processos de incorporagao de residuos industriais de origens variadas
em matriz ceramica vermelha tem sido avaliada, assim como novas fontes de
matérias primas que ao serem adicionadas as massas ceradmicas possam agregar
qualidade ao produto final.

Estes residuos vém sendo aproveitados em misturas para fabricacdo de
blocos ceramicos que poderao ser utilizados na construgao civil por ser um setor que
demanda grande quantidade de produtos.

Caracterizar o residuo a ser incorporado e conhecer suas propriedades
tecnolégicas € importante para que seja avaliada a possibilidade da adigdo do
residuo a massa ceramica nas proporgdes ideais sem o comprometimento de suas
caracteristicas especificas.

Diversos sao os estudos que visam a utilizagdo de ceramica vermelha
como matriz. Os residuos analisados para este fim s&o: residuos do setor
siderurgico, residuo de boro, residuo de curtume, residuos da industria de
galvanizagdo e lodos de estacdo de tratamento de agua entre outros. Estes
trabalhos geralmente relacionam a adigdo destes residuos as mudangas estruturais
e fisicas que possam ocorrer no produto ceramico (Souza, 2008).

A possibilidade da incorporacao de 10% em peso de residuo proveniente
da producdo de papel em ceramica vermelha e a influéncia dessa incorporagcdo nas
propriedades e na microestrutura de uma massa ceramica argilosa utilizada para a
fabricagao de blocos de vedagao foi pesquisada (Pinheiro 2008). Este estudo mostra
que a adicdo de 3% do residuo nao altera as propriedades fisicas e mecanicas do
material, porém concentracdes maiores que 5% podem causar efeito deletério na
tensado de ruptura a flexdo e na absorg&o de agua.

Oliveira e Holanda (2004) verificaram que as massas ceramicas contendo
residuo de siderurgia tém potencial para serem empregadas na fabricagdo de
produtos de ceramica vermelha para a construgado civil tais como tijolos macigos,

blocos ceramicos e telhas.
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Outro residuo que tem despertado o interesse na incorporagdo a massas
ceramicas € o lodo gerado em ETA.

Oliveira et al. (2004) pesquisaram o lodo proveniente da Estacdo de
tratamento de agua de Campos de Goytacazes/RJ. Constataram pela analise por
fluorescéncia de Raios X que o lodo é constituido basicamente por SiO,, Al,O3 e
Fe2Os. A analise granulométrica resultou em uma larga distribuicdo de tamanho
entre 1 a 425 ym. A analise de imagens por MEV mostrou particulas com uma
morfologia irregular.

Megda (2005) afirma que o lodo de ETA possui caracteristicas fisicas e
quimicas semelhantes as caracteristicas dos materiais utilizados na fabricagdo de
tijolos. As grandes quantidades de lodos gerados em ETAs podem diminuir
significativamente a quantidade de argila utilizada na fabricacdo de tijolos,
aumentando a vida util das jazidas naturais. Segundo a autora, a presenga de cal no
lodo pode inviabilizar sua aplicagdo na fabricagdo de tijolos, comprometendo sua
qualidade pois a cal absorve agua, trinca o material e dificulta a moldagem.

Na caracterizagdo do lodo da ETA de Cenibra/MG, Wolff et al. (2005)
verificaram a partir da analise conjunta dos dados que o lodo em estudo possui
caracteristicas semelhante a das argilas podendo vir a substitui-las nos processos
de fabricacio de artefatos ceramicos.

Teixeira (2006) avaliou as caracteristicas fisico-quimicas e mineraldgicas
do lodo de ETA, bem como as propriedades fisico-mecanicas dos corpos de prova
fabricados com o lodo e material cerdmico. Os resultados desta pesquisa mostram
que o referido lodo pode ser incorporado a massa ceramica usada para produzir
tijolos e telhas.

A influéncia da adigdo do lodo de ETA em ceramica vermelha também foi
analisada por Margem (2006). As composi¢des analisadas foram de 0, 5, 10, 20 e
30% em massa de lodo seco e incorporados em massa de ceramica vermelha
argilosa. Verificou-se por meio de ensaios fisicos e mecénicos que os corpos de
prova obtidos apds temperatura de queima de 900°C tinham sua qualidade
diminuida com o aumento do teor de lodo na composi¢cdo da massa ceramica
aumentando a absorgdo de agua e reduzindo a resisténcia mecanica, evidenciada

pela queda na Tensdo de Ruptura a Flexado (TRF).
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Paixao et al. (2008) investigaram os efeitos da adicdo de um lodo de ETA
nas caracteristicas fisicas e mecanicas de uma ceramica preparada com massa
argilosa (ceramica vermelha). Observou-se que na temperatura de queima menores
que 1000°C as propriedades fisico-mecanicas dos corpos ceramicos foram afetados
aumentando a absorgdo de agua e diminuindo a resisténcia a flexdo. Segundo os
autores este fato pode ser explicado pela diferenga entre o tamanho das particulas
de lodo e da argila, o que ocasionou a formagdo de microtrincas ao redor das
particulas do lodo, que pouco interagiu com a matriz argilosa.

Pinheiro et al. (2008) avaliaram em seu trabalho a possibilidade da
incorporacao de 10% em massa de residuo proveniente da producdo de papel em
ceramica vermelha e a influéncia dessa incorporacdo nas propriedades e na
microestrutura de uma massa cerdmica argilosa utilizada para a fabricagdo de
blocos de vedacio. Este estudo mostra que a adicao de 3% do residuo nao altera as
propriedades fisicas e mecanicas do material, porém concentracbes maiores que 5%
podem causar efeito deletério na tenséo de ruptura a flexdo e na absorgao de agua.

O teor de lodo de ETA em ceramica vermelha foi avaliada por Couto
(2011). As composicdes avaliadas foram 0, 10, 20 e 30% em massa de lodo seco.
Verificou que o lodo de ETA pode ser reaproveitado como matéria-prima na industria
ceramica, na fabricacdo de ceramica vermelha na propor¢cdo maxima de 10% em

massa de lodo.

Tartari et al. (2011) pesquisaram o lodo gerado na Estagao de Tratamento
de Agua da unidade Tamandua de Foz do Iguagu, PR, que utiliza como coagulante o
poli(cloreto de aluminio) (PAC) e verificaram que o lodo n&o pode ser usado como
componente majoritario em massas ceramicas, devido as suas caracteristicas de
desplastificante, o que dificulta a moldagem das peg¢as em matriz ceramica.

Almeida et al (2013) pesquisaram a incorporag¢ao de lodo proveniente da
ETA, obtido através da utilizagdo de dois diferentes coagulantes (PAC e sulfato de
aluminio) a residuos de tijolos de demoligdo. A avaliagcdo das propriedades
mecanicas das composicdes estudadas apontou que a incorporacdo do lodo que
teve o PAC como coagulante ao residuo de tijolos ocasionou um aumento da TRF,

enquanto que o composito produzido a partir de lodo que teve o sulfato de aluminio
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como coagulante ndo altera, significativamente, a resisténcia do produto ceramico. O
valor da TRF do compdsito com teor de 30% de lodo confere a mistura sua possivel
utilizagc&o para a fabricagao de blocos ceramicos.

Pesquisas desenvolvidas por Almeida et al. (2013) na avaliacdo das
propriedades mecanicas para os diferentes teores de lodo (10, 20, 30%), quando
incorporados aos residuos de tijolos (fracdo de 125 ym), onde o PAC foi utilizado
como coagulante, verificou-se que a TRF pode aumentar mais de quinze vezes com
a insercao de 30% de lodo.

As pesquisas realizadas visando o aproveitamento do lodo gerado na
estacbes de tratamento de agua tem crescido ao longo dos anos, contudo os
resultados obtidos até o presente aceitam uma substituicdo de aproximadamente
10%. O desenvolvimento em torno deste problema vem contribuindo com solugdes
para melhor disposicdo deste residuo, minimizando impactos ambientais e
possivelmente agregando algum valor comercial ao lodo, além da sua estabilizag&o

em um produto.
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3 MATERIAIS E METODOS

O escopo deste trabalho é fundamentado na verificagdo do emprego do
lodo de Estagdo de Tratamento de Agua (ETA) gerado a partir de coagulantes
distintos em matrizes ceramicas, visando o reaproveitamento do lodo na fabricacéo

de ceramica vermelha.

3.1 MATERIAS-PRIMAS UTILIZADAS

Para a realizagdo desta pesquisa foram utilizadas as seguintes matérias

primas:

» Argila vermelha, material de estoque do laborat6rio sem origem conhecida;

» Terracota, adquirida no comércio especifico;

» Lodo proveniente da ETA do Distrito de Secretario (RJ) que utiliza como
coagulante o Sulfato de Aluminio (SA); e

» Lodo proveniente da ETA de ltaipava (RJ) que utilizou como coagulante o
Poli(cloreto de aluminio) (PAC) em razdo das fortes chuvas ocorridas em
janeiro de 2011.

3.2 TRATAMENTO E PREPARACAO DAS MATERIAS-PRIMAS
Os lodos com SA e com PAC foram secos ao ar livre e em seguida

submetidos ao processo de cominuigdo, objetivando desagregar os torrdes de lodo
formados apds a etapa de secagem.
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(@) (b) () (d)

Figura 3.1 — O lodo com PAC ao longo do processo: (a) apds a coleta na etapa de decantagao, (b)
apos a separagao da fase liquida, (c) depois de seco e (d) depois de cominuido.

Apoés a etapa de decantagdo (foto a), o lodo foi desaguado (foto b). A
medida que o lodo comecga a perder umidade, observou-se que a superficie encolhe,
apresentando fissuras superficiais (foto ¢). Com a evolug&do da secagem, formam-se
torrbes que se quebram facilmente. Na ultima etapa, os torrdes formados sofreram
cominuic¢éo (foto d).

O lodo com sulfato de aluminio (SA) foi obtido apds a etapa de filtragao
em geoforma (“bag”) que foi projetado para oito metros cubicos, podendo ser
utilizada até a capacidade maxima, gerando uma quantidade de 9,07 kg/dia de lodo
na unidade.

A Figura 3.2 abaixo mostra o lodo SA , ao longo do processo de secagem

e cominuigao.

Figura 3.2 O lodo (SA) (A)umido, (B) seco e (C) cominuido

O lodo também apresentou fissuras superficiais apdés perder umidade,
passando posteriormente pela etapa de cominuicao.
A Figura 3.3 apresenta fotos da Argila e Terracota ja cominuidas.
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R

Figura 3.3 A argila (A) e a terracota (B) cominuidas
3.2.1 Analise granulométrica das matérias-primas

A analise granulométrica fornece a distribuicdo percentual, em massa,
dos tamanhos dos graos que constituem o material, ou seja, permite identificar o
tamanho e a distribuicdo dos graos.

Em virtude do processo de pulverizacdo, as matérias-primas foram
classificadas e quantificadas granulometricamente utilizando um rot-up (MARCONI),
dotado de um jogo de peneiras ABNT com abertura de 150,125,90,75,53 e 45 m

para as argilas e os lodos.

3.3 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS

3.3.1 Determinagao do teor de umidade

O ensaio do teor de umidade foi realizado em uma estufa a 80°C. A
amostra, com massa inicial conhecida, foi levada para a estufa para perda de
umidade por 24 horas e, apdés secagem, a massa final foi determinada até peso
constante. Mediante esses valores, obteve-se através da equacado 3.1, o teor de

umidade presente nas matérias-primas.

Teor de Umidade (%) =[%}doo (3.1)

U
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Onde:

M, - Massa de residuo umido (em g);

M ;- Massa de residuo seco (em g).

3.3.2 Caracterizagao mineralégica

A caracterizagcdo mineralégica das matérias-primas foi realizada
empregando-se meétodos fisicos de Fluorescéncia de Raios X (FRX), Analise
Térmica Diferencial (DTA), Difragcdo de Raios X (DRX) e Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV).

3.3.2.1 Analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Um sistema de fluorescéncia de Raios X é constituido de uma fonte para
a excitagdo das amostras, um detector que identifica e separa os Raios X
caracteristicos, uma placa multicanal que registra o espectro obtido e a eletrbnica
necessaria para a alimentacao do sistema e amplificacado dos sinais provenientes do
detector. E um dos métodos analiticos mais usados na identificacdo qualitativa dos
elementos com numero atdbmico maior que oito, sendo também empregada em
analise elementar semi-quantitativa ou quantitativa (SKOOG, 2002).

A analise quimica por Fluorescéncia de Raios X foi realizada em um
espectrometro de Fluorescéncia de Raios X ARL QUANT'X EDXRF (Fisher
Scientific) do Centro de Pesquisa Mineral - CETEM.

3.3.2.2 Analise Térmica Diferencial
Analise térmica é um grupo de técnicas nas quais propriedades quimicas

e fisicas de uma substancia e/ou seus produtos de reacdo sao medidas, enquanto a

amostra é submetida a uma programacgao de temperatura.
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O DSC foi desenvolvido com o intuito de evitar as dificuldades
encontradas no DTA ou compensa-las, criando um equipamento capaz de
quantificar a energia envolvida nas reagdes. Existem dois tipos de equipamentos
que realizam a Calorimetria Diferencial de Varredura, o primeiro € denominado de
DSC de compensacéo de energia e o segundo de DSC de fluxo de calor, que foi o
utilizado. (WENDHAUSEN, 2004).

No DSC por compensagado de energia, a amostra e a referéncia séo
colocadas em compartimentos diferentes com fontes de aquecimento individuais,
onde a temperatura e a energia sdo monitoradas e geradas por flamentos de platina
idénticos, atuando assim como termOmetros resistivos e aquecedores.
Esta técnica mantém constante o calor fornecido porém, ao invés de medir a
diferenca de temperatura entre a amostra e a referéncia durante a reacdo, um
sistema de controle aumenta imediatamente a energia fornecida para a amostra
quando o processo € endotérmico, e aumenta a energia fornecida para a referéncia
guando o processo € exotérmico, conservando assim a amostra e a referéncia com a
mesma temperatura. Um grafico da energia fornecida pelos aquecedores é formado,
possibilitando quantificar as transformagcées uma vez que a compensacgao de calor €

proporcional a energia envolvida na reacdo (WENDHAUSEN, 2004).

3.3.2.3 Difragao de Raios X (DRX)

A utilizagdo da técnica de difracdo de Raios X tem como finalidade a
identificacdo da estrutura cristalina. O equipamento de DRX &, basicamente, um tubo
emissor de Raios X, uma camara circular onde se situa a amostra (gonidmetro) e um
detector que recebe os raios difratados. A técnica de ensaio consiste em incidir um
feixe de Raios X de comprimento de onda conhecido (A) sobre uma camada fina e
homogénea de po, que gira no centro do goniébmetro variando o angulo de incidéncia
(0). Como consequéncia, o feixe se difrata e reflete com &ngulos que séo
caracteristicos do reticulo cristalino, obtendo-se o difratograma correspondente

As analises foram realizadas utilizando o método do pd, com radiacdo Ka

do cobre e varredura entre os angulos de 10 a 90° (26).
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O equipamento utilizado foi um Difratbmetro de Raios X (RIGAKU, modelo
MiniFlex Il), do Laboratorio de Caracterizacdo de Materiais — LACMAT — da Escola
de Quimica/UFRJ.

3.3.2.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A utilizacdo desta técnica permite realizar um estudo das caracteristicas
superficiais e da morfologia das particulas. Quando uma radiagdo € empregada para
iluminar um objeto, o valor limite do poder de resolugao é definido pelo comprimento
de onda da radiacdo. No microscopio eletrénico, ao invés da luz visivel, a amostra &
bombardeada com um feixe de elétrons altamente energético, permitindo, portanto,
um poder de resolugcdo bem mais elevado que na microscopia o6tica.

Utilizou-se um microscépio eletrénico de varredura JSM6460LV JEOL. O
microscopio possui um sistema de EDS (Energy Dispersive X-ray Spectrometer)
utilizado para quantificar e qualificar os elementos quimicos, além de permitir o
mapeamento dos mesmos em toda a area selecionada. As analises foram realizadas

no Laboratoério de Microscopia Eletrénica de Varredura/COPPE.

3.4 PREPARO DOS CORPOS DE PROVA COM ARGILA E ENSAIO DE QUEIMA

Os corpos de prova foram preparados com as misturas das fracdes de
argilas e lodo obtidas no processo de cominuigdo. O método utilizado para a
determinacgéo correta da proporgéo entre argila + lodo, e agua foi de tentativa e erro.

Estabeleceu-se em fungcdo dos dados existente na literatura que as
quantidades a serem utilizadas de lodo seriam de 10%, 20% e 30% em relagédo a
massa total dos corpos conformados com argila e lodo. Entretanto ndo foi possivel
conformar os corpos de prova com teor de lodo de 30%. Cada corpo de prova foi
preparado com massa total de 20g.

llustrativamente, € possivel seguir o diagrama de blocos da preparagao
dos corpos de prova ceramicos na Figura 3.2 abaixo:
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[ Preparacao da massa aJ

Q ser moldada Q
Matérias-primas em Adicao de
proporcgoes definidas agua

Conformacao
por prensagem

N

[ Corpo de prova verde ]

iy

[ ogem )
iy

[ Corpo de Prova j

Figura 3.4 — Diagrama das etapas de preparacéo dos corpos de prova ceramicos.

Deste modo, foram preparadas as seguintes misturas:

Argila 100% (A)

Argila 90% e lodo (SA) 10% (AL1)
Argila 80% e lodo (SA) 20% (AL2)
Argila 90% e lodo (PAC) 10% (AP1)
Argila 80% e lodo (PAC) 20% (AP2)
Terracota 100% (T)

Terracota 90% e lodo 10% (TL1)
Terracota 80% e lodo 20% (TL2)
Terracota 90% e lodo (PAC) 10% (TP1)
Terracota 80% e lodo (PAC) 20% (TP2)

V V V V V V V V V V

Para cada composi¢cado do corpo de prova, foram confeccionadas 7 pecas
de mesma composi¢cao para serem queimadas nas temperaturas de 900°C, 1000°C
e 1200°C, totalizando 210 pecas. Ressalte-se que ndo foram computadasas pecas
produzidas com 30% de lodo.

As misturas preparadas formaram massas ceramicas que foram

conformadas através de compactagdo (prensagem) em uma matriz retangular de
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aco inox, com medidas de 60 mm de comprimento, 20 mm de largura e 5 mm de
espessura (Figura 3.3), sob uma pressao de 200 kgf/cm? conforme aplicado no IPT —
Instituto de Pesquisas Tecnoldogicas (SANTOS, 1989), conferindo uma maior

estabilidade dimensional da pec¢a ceramica.

Figura 3.5 — Matriz retangular de ago inox utilizada na compactagao dos corpos de prova. Elaboragao

propria.

Para a aplicagdo da pressao de 200 kgf/cm2 necessaria para a
conformagao das pecas, foi utilizada uma prensa pertencente ao Departamento de
Processos Inorgéanicos da Escola de Quimica aplicada sobre a matriz de ago inox. A

Figura 3.4 representa ilustragdes dessa prensa.

Figura 3.6 - Prensa utilizada na conformagao dos corpos de prova
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Os corpos de prova recém-preparados foram colocados para secar em
estufa a temperatura de 40+5°C por 24 horas, para perda de umidade. Para cada
condicdo foram preparados 21 corpos de prova, 7 para cada temperatura estudada,
perfazendo um total de 210 corpos de prova.

As dimensdes (L, C; e E; — Largura, Comprimento e Espessura Iniciais)
dos corpos de prova secos a 40°C (corpo verde) e apés a queima foram
determinadas através de um paquimetro digital em pontos especificos, conforme
apresentado na Figura 3.4.

Em seguida, os corpos de prova foram colocados dentro do forno elétrico
(Formago Equipamentos Térmicos) para serem calcinados nas temperaturas
previamente determinadas de 900, 1000 e 1200°C durante o periodo de 2 horas.
Apos o resfriamento dos corpos de prova, decorrente de convecgao natural, foi feita
pesagem (Mr — Massa Final apds a queima) e medigao dos mesmos (Lr, Cr e EF —
Largura, Comprimento e Espessura Finais apdés a queima) seguindo a mesma

metodologia aplicada anteriormente.

Figura 3.7 — Pontos estabelecidos para a determinagéo das medidas.

Com base nos valores obtidos foi possivel determinar a Retragc&o Linear
(RL), a Absorcdo de Agua (AA), a Porosidade Aparente (PA), a Densidade (D) e a

Tensao de Ruptura a Flexao (TRF) dos corpos de prova.

3.5 CARACTERIZAGCAO FiSICA E MECANICA DOS CORPOS DE PROVA
CERAMICOS
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Durante o processo de fabricagcdo de ceramica, especificamente em sua
queima, reagdes termicamente ativas se processam no interior da massa ceramica,
promovendo a formacédo das fases determinantes para as caracteristicas fisicas e
mecanicas na fase final do processo (DUTRA e PONTES, 2002).

Segundo Souza Santos (1989), com base nos valores numéricos
determinados para as caracteristicas ceramicas de Retragdo Linear, Porosidade
Aparente, Absorgdo de Agua e Tensdo de Ruptura a Flexdo, pode-se avaliar as
propriedades do novo material ceramico obtido.

3.5.1 - Avaliagao da Retragao Linear (RL)

De acordo com Souza Santos (1989), a RL pds-queima de uma peca
ceramica é determinada a partir da equagéao 3.2.

RL (%) = (C’C_—CF}CIOO (3.2)

1

Onde:

C, - Comprimento inicial do corpo de prova (em cm);

C . - Comprimento final do corpo de prova, depois de calcinado (em cm).

A retracdo linear de queima depende fundamentalmente da densidade
aparente da peca prensada, da composi¢cao da massa e das condi¢des de queima.
O volume da pecga prensada seca é a soma do volume das particulas sélidas e dos
poros entre as mesmas. Na queima, durante o aquecimento, inicia-se um processo
de formacédo de fases liquidas no interior do produto, em decorréncia da fusao
parcial dos componentes menos refratarios presentes na massa.

O aumento da temperatura provoca a redugado da viscosidade das fases
liquidas, facilitando assim o “escorrimento” do vitrificado para dentro dos espacos
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vazios entre as particulas que ainda ndo se fundiram, resultando em uma diminui¢cao
do volume de poros e na retragdo linear.

Apesar de o ensaio de RL para classificacdo ceramica ndo ser um
parametro normatizado pela ABNT, € um importante parametro industrial. Quando a
ceramica apresenta-se porosa ela é caracterizada por baixa RL, na ordem de 3%, o
semi-poroso é caracterizado por uma RL de 4-6% e o gresificado por uma RL de 8%
(BORLINI, 2002).

3.5.2 Ensaio de Absorgio de Agua (AA)

A Absorgao de Agua (AA) é definida como o ganho percentual de massa
que tem o corpo de prova quando absorve o maximo de agua. Sua determinacéo é
feita medindo-se o peso do corpo de prova seco e em seguida mergulhando-o em
agua por 24 horas, periodo no qual a agua inunda os poros abertos. Apos este
periodo, a amostra € suspensa e a agua que escorre em sua superficie é
ligeiramente seca. O percentual de agua absorvida & determinado através da
equacéo 3.3, obtida conforme Souza Santos (1989):

AA (%) = (%jxloo (3.3)

A

Onde:

P, - Massa do corpo de prova umido (em g);

P,- Massa do corpo de prova seco (em g).

A absorgcao de agua do material ceramico € um parametro utilizado para
medir a porosidade aberta e avaliar a fundéncia do material.
A absorgao de agua € um fator chave no efeito da durabilidade do tijolo. A

menor infiltracdo de agua nos mesmos determina maior durabilidade e resisténcia ao
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ambiente natural ao qual o material € exposto. Assim, a estrutura interna do tijolo

precisa ter uma superficie capaz de evitar a entrada de agua.

3.5.3 Ensaio de Porosidade Aparente (PA)

A Porosidade Aparente € definida como o percentual volumétrico de
porosidade aberta existente no corpo de prova. Sua medigao € feita pelo método

gravimeétrico, segundo a equagéo 3.4, obtida de Souza Santos (1989):

U 1

PA (%) = (%}doo (3.4)

Onde:

P, - Massa do corpo de prova umido (em g);
P,- Massa do corpo de prova seco (em g);

P, - Massa do corpo de prova imerso em agua (em g).

A porosidade final do produto € influenciada pela porosidade inicial do
material recém-formado, chamado de corpo verde, seco, da formagao da fase liquida
na queima e do rearranjo das fases cristalinas. O aumento da porosidade aumenta a
fragilidade dos materiais, diminuindo a sua resisténcia mecénica, por potencializar o
surgimento de falhas no material. Uma propriedade bastante relacionada com a

porosidade € a absorg¢ao de agua.

3.5.4 Densidade (D)

A Densidade (D) do corpo de prova foi determinada utilizando a equagéo
3.5 ensinada por Souza Santos (1989):



31

D (g/cm?) = i—j (3.5)

Onde:
PA- Porosidade aparente do corpo de prova (em %);

AA- Absorgao de agua do corpo de prova (em %).

O aumento da densidade durante a compactacdo € uma decorréncia da
deformacgao plastica dos granulos que, ao se deformarem, passam a ocupar 0s

espacos vazios que havia entre eles.

3.5.5 Ensaio de Tensao de Ruptura a Flexao (TRF)

A Tensao de Ruptura a Flexado do corpo de prova indica a sua capacidade
de suportar esforgos exercidos por cargas que possam levar a rupturas,
esmagamento ou quebras, sendo obtida por meio de ensaio experimental e

calculada através da equagéo 3.6, obtida de Souza Santos (1989):

3.Pb
2.L.E*

TRF (kgflcm?) = (3.6)

Onde:

P- Carga atingida no momento da ruptura (em kgf);

b - Distancia entre os apoios do corpo de prova (em cm);
L - Largura do corpo de prova (em cm);

E - Espessura do corpo de prova (em cm).

Durante o aumento da temperatura de queima, antes mesmo de atingir a
temperatura maxima (ideal), ocorre modificagdo das fases cristalinas da argila. Na
temperatura maxima ocorrem reacdes quimicas e, com isso, a formacao de nova
fase cristalina e fusGes parciais (fase liquida) e a consolidagdo do material através
da formacédo de uma estrutura que, em processo de resfriamento, se torna rigido e

com mais resisténcia que o material seco.
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Para a obtencgao dos valores de TRF dos corpos de prova preparados,
utilizou-se uma maquina de ensaio universal, modelo DL-2000, da EMIC, localizada
no Laboratorio de Residuos Solidos do Departamento de Processos Inorganicos da
Escola de Quimica, que esta ilustrada na Figura 3.6

Figura 3.8 — Maquina de ensaio universal DL-2000 da EMIC
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS UTILIZADAS
4.1.1 Andlise granulométrica

A caracterizagdo preliminar das matérias-primas teve inicio com a analise
granulométrica dos materiais utilizados nessa pesquisa. Para as argilas e os lodos

apos as etapas de secagem e cominuigao, a distribuicdo granulométrica encontrada

€ apresentada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 : Distribuicdo granulométrica da argila, do lodo da ETA

Peneira (abertura) % acumulado % acumulado % acumulado

( m) Diametro(mm) argila terracota lodo (SA)
149 0,149 21 60 80

125 0,125 24 72 82

88 0,088 31 86 87

74 0,074 66 96 94

53 0,053 89 98 97

45 0,045 96 99 98

fundo <0,045 100,00 100,00 100,00

Pelos dados da Tabela 4.1 é possivel verificar que a maior parte das
particulas da amostra de argila se encontra na faixa granulométrica compreendida
entre 88-74 m. Também se verifica que o lodo SA depois de seco e cominuido
apresenta a distribuicdo semelhante a terracota, tendo a maior parte de suas
particulas com didmetro maior que 149 m.

Considerando que os corpos de prova poderiam sofrer com a diferenga de

granulometria utilizada e que inseririamos mais um pardmetro desconhecido no



34

trabalho, a analise cumpriu o objetivo de separar as fragbes granulométricas mais
qgue de analisar o estado das matérias-primas utilizadas.
Dessa forma, optou-se pelo uso de uma unica faixa granulométrica (entre

88 e 74 m) para a confecgao dos corpos de prova. Com efeito, os grdos do mesmo

tamanho favorecem o empacotamento das particulas das misturas na etapa de

prensagem.

4.1.2 Caracterizagao elementar

4.1.2.1 Determinacéo do teor de umidade

A Tabela 4.2 mostra o teor de umidade das argilas e, dos lodos de ETA.

Tabela 4.2 - Teor de Umidade das matérias-primas

Matérias-primas % Umidade
Argila 0,8
Terracota 254
Lodo SA 51,2
Lodo PAC 88,0

Os resultados indicam que a argila apresenta um baixo teor de umidade,
pelo fato de ja se encontrar seca e pulverizada. A Terracota exibe um teor de
umidade intermediario, em funcdo da presenga do plastificante. Em contrapartida,
tanto os lodos com SA e PAC quanto a terracota foram obtidos “in natura”,
apresentando alto grau de umidade. Considerando os dados obtidos, a terracota e
os lodos foram submetidos a secagem em temperatura ambiente por 5 dias e 24

horas em estufa a 60°C.

4.1.2.2 Caracterizagdo mineralogica
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A caracterizagdo mineralogica das matérias-primas foi realizada
empregando as técnicas de Fluorescéncia de Raios X (FRX), Difragdo de Raios X
(DRX) e Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).

4.1.2.2.1 Analise por Fluorescéncia de Raios X

A composigao quimica das matérias-primas utilizadas esta apresentada
na Tabela 4.3:

Tabela 4.3 - Composigao quimica elementar das matérias-primas (FRX)

Argila Terracota

Determinagées (% em (% em Lodo SA Lodo PAC

massa) massa) (Y%emassa) (Y%emassa)
SiO; 62,8 63,9 33,6 50,8
Al;0; 24,8 25,1 43,3 32,6
CaO 0,0 0,2 0,3
Fe;03 6,8 6,2 18,8 11,5
K20 3,5 2,7 0,9 1,6
MgO 1,1 1,1 - 1,2
TiO; 0,7 1,0 0,7 1,5

SO; - - 2,0 -

P205 - - - 0,0

Os dados da Tabela 4.3 mostram que tanto a argila quanto a terracota
utilizadas apresentam composigdo quimica semelhante, com o elevado teor de silica
e alumina caracteristico de argilominerais. O lodo de ETA apresenta em sua
composi¢éo valores significativos de aluminio e ferro, proveniente do coagulante
utilizado no tratamento da agua bruta (sulfato de aluminio ferroso e poli (cloreto de
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aluminio)) e silica, que apresenta relagbes diretas com as caracteristicas naturais

dos particulados oriundas da agua que chega a ETA.

4.1.2.2.2 Analise por Difragado de Raios X

Para os difratogramas a seguir, faz-se a utilizagdo das seguintes

indicagdes: Q — quartzo, C — caulinita ou cristobalita, dependendo do contexto, G —

gibsita, H — hematita e M — mulita.

As argilas apresentaram os difratogramas descritos nas Figuras 4.1 (A) e

6000

5000

4000

3000

intensidade

2000

1000 +

argila- in natura

2Theta



37

8000 —
] Terracota - in natura

7000

6000 |

5000

4000

3000

2000 Q
1000 Q
' LJLJMM&M
04

-1000 ——4—+—F—"+—7—+F—+—F——F—"——7—"1—

Intensidade

Figura 4.1 — Difratograma das Argilas: (a) argila (B) terracota

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.1 (A e B) foi possivel
identificar em ambas as argilas Caulinita (AlLSi,Os5(OH)s) — JCPDS 29-1488 e
Quartzo (SiO,) — JCPDS — 46-1045; minerais caracteristicos das argilas empregadas
na industria de ceramica vermelha.

A Figura 4.2 apresenta os difratogramas do lodos utilizados nesse

trabalho, como se segue:
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Figura 4.2 — Difratograma do lodo de ETA (A) com (SA) (B) com (PAC)

Para o lodo (SA), as fases minerais identificadas foram: Quartzo (SiO,)
JCPDS 46-1045, Caulinita (AlSi;Os5(OH)s) JCPDS 29-1488 e Gibsita AL(OH)s
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JCPDS 33-0018 (A). Para o lodo (PAC), além dessas fases identificou-se também a
hematita (Fe.O3) JCPDS 33-0018 (B).

A presenca destes elementos € justificada pela propria composi¢céo da
agua, a qual contém materiais em suspenséo, tais como areia e materiais argilosos.
O quartzo e a caulinita podem favorecer o processo de conformacao pelo aumento
da plasticidade, mas o excesso de gibsita pode acarretar na quebra da pega durante
a secagem, pois tem grande capacidade de retencédo de agua, causando com iSso 0

aparecimento de micro trincas no corpo verde.

4.1.2.2.3 Analise por Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

A analise microestrutural da argila esta ilustrada na Figura 4.3.

ZEEL =5, dEE COFFE

Figura 4.3 Fotomicrografia da argila - 5000X

De acordo com a Figura 4.3, pode-se observar que a argila possui
caracteristicas de um material denso, heterogéneo e de formato irregular. Observa-
se os cristais pseudo hexagonais da caulinita (Souza Santos, 1989).
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A analise microestrutural da terracota esta ilustrada na Figura 4.4.

COFPFE

Figura 4.4 Fotomicrografia da terracota 5 000 X

De acordo com a Figura 4.4, pode-se observar que a terracota possui

caracteristicas de um material denso, heterogéneo e de formato irregular.

A fotomicrografia do lodo SA pode ser vista na Figura 4.5.

COFFE
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Figura 4.5 — Fotomicrografia do lodo SA — 3000x.

Na fotomicrografia é possivel observar uma superficie bastante
homogénea de aspecto denso.

A fotomicrografia do lodo PAC pode ser visto na Figura 4.6

168 1 COFFE

Figura 4.6 — Fotomicrografia do lodo (PAC) — 1000x.

Pode-se observar na Figura 4.6 que o lodo apresenta-se heterogéneo e
de formato irregular, o que estruturalmente poderia causar diminuicdo da coesao nos

corpos de prova.

4.1.2.2.4 Analise Térmica

As condigbes para realizagdo da analise térmica das matérias-primas
envolvem atmosfera de ar e temperatura maxima de aquecimento de 1000°C. Na

Figura 4.7 verifica-se a analise termogravimétrica para a amostra de terracota.
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Figura 4.7 - Analise termogravimétrica terracota

A Figura 4.7 apresenta as curvas DSC, TG e DTG da amostra de
terracota. E possivel observar uma perda de massa inicial até aproximadamente
175,3°C na curva TG, devido a agua livre e agua adsorvida na argila. Entre 175,3 e
613,0°C observa-se uma perda de massa devido a matéria organica presente e a
desidroxilagdo da caulinita (Si,Al,05(OH),) formando metacaulinita (2[Si,Al,07]). Apds
613,0°C a perda de massa na curva TG, de aproximadamente 0,5%, possivelmente
ocorre devido a um percentual de calcario e outros elementos presentes.

Na curva DSC em 573,3°C é possivel observar um pico endotérmico

devido a transformacao cristalina de quartzo a em quartzo 3 presente na amostra.

A Figura 4.8 ilustra a termogravimétrica do lodo de ETA (SA).



43

120
osc
21
100 ]
o 02
C
% s |
Ny O
_ : o #
* = x
e - =
£ m < 5 =
- =
= I % = =
: = o
= “lippo
. \ E
L]
» — ——
L TR
4] 2
“ T T T T u_u
b 00 0 A0 am 100
Ba Up Tempesahwe (°C) Liiverssl VLS TA Krsiruments

Figura 4.8 - Analise termogravimétrica do lodo de ETA (SA).

A Figura 4.8 mostra as analises TG/DTG e DSC para o lodo SA utilizado
no estudo. Até a temperatura de 174,4°C na curva TG, observa-se que ocorre uma
perda de massa de aproximadamente 13,0% devido a agua livre e adsorvida no
lodo. Entre as temperaturas de 174,4 e 613,0°C € possivel observar na curva DTG
uma sobreposicao de picos que correspondem a fendmenos distintos: inicialmente
ocorre perda de massa devido a queima de material organico presente e, em
seguida, ocorre desidroxilagdo de caulinita, formando-se metacaulinita. Também ha
neste momento a decomposi¢éo de gibsita (forma mineral do Al(OH)3), que se forma
na etapa de tratamento de aguas devido a adigdo de agente coagulante contendo
aluminio. A gibsita se decompde entre aproximadamente 200 e 400°C ocasionando
0 pico endotérmico visto na curva DSC. Outros possiveis hidroxidos presentes
também sofrem desidroxilagao nesta faixa, como o hidroxido de magnésio.

Apos a temperatura de 613,0°C € possivel observar uma perda de massa
na curva TG de 6,6% que se deve a presenca de carbonato de calcio na amostra e
outros materiais que também se decompdem nessa faixa de temperatura e t,

possivelmente, a presenca de sulfato de aluminio na amostra. O sulfafto de aluminio
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usado como agente coagulante no tratamento de &agua se decompde a

aproximadamente 770°C.

A Figura 4.9 ilustra a termogravimétrica do lodo de ETA (PAC).
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Figura 4.9 - Analise termogravimétrica do lodo de ETA (PAC).

Através da analise do grafico da Figura 4.9, verifica-se que a perda de
massa total do lodo é da ordem de aproximadamente 17,5%. No periodo inicial
observa-se uma perda de massa, que pode ser atribuida a combustdo do polimero
(Di Bernardo, 2003), utilizado no processo de tratamento da agua nas fases de
adensamento e desaguamento. Pode ser visto, até a temperatura de 250°C, um
evento endotérmico que esta relacionado a perda de agua intermelar e a
desidratacdo da gibbsita. Em torno de 400°C a 550°C, verifica-se uma perda de
massa que pode estar relacionada a agua de constituicdo e a desidroxilagdo da

caulinita.
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4.2 AVALIACAO DOS CORPOS DE PROVA CERAMICOS APOS A QUEIMA

Os corpos de prova ceramicos foram submetidos a avaliacdo das
propriedades fisicas e mecanicas apos o ensaio de queima. Esta avaliagao constitui-
se de ensaios de retragao linear, absorgao de agua, porosidade aparente e tenséo
de ruptura a flexao.

A avaliacdo desses parametros € importante para estudar os efeitos da
adicdo do lodo na matriz ceramica e o quanto isso afeta estruturalmente a
resisténcia do material formado.

A caracterizagdo mineraldgica apdés a queima foi feita por analises de
Difracdo de Raios X (DRX) para identificagdo do composto formado e a morfologia
da amostra por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).

Foram definidas dez composi¢cdes para a confec¢gdo dos corpos de prova
e identificados com as letras A (100% argila), AL1 (90% argila + 10% de lodo (SA)),
AL2 (80% argila + 20% de lodo (SA)), AP1 (90% argila + 10% de lodo (PAC)), AP2
(80% argila + 20% de lodo(PAC)), T (100% terracota), TL1 (90% terracota + 10% de
lodo (SA)), TL2 (80% terracota + 20% de lodo (SA)), TP1 (90% terracota + 10% de
lodo (PAC)), TP2 (80% terracota + 20% de lodo (PAC)). Para cada composi¢éo do
corpo de prova, foram confeccionadas 7 pegcas de mesma composi¢ao para serem
queimadas nas temperaturas de 900°C, 1000°C e 1200°C, totalizando 210 pecas.

4.2.1 Caracterizagao fisica e mecanica dos corpos de prova ceramicos

As variagbes de comportamento das diferentes composicdes no que
tange as propriedades fisico-mecanicas como retragao linear (RL), absor¢cdo de
agua (AA), porosidade aparente (PA), densidade (D) e tensdo de ruptura a flexdo
(TRF) sao apresentadas, a seguir, graficos em fungao da temperatura de queima
das diferentes argilas utilizadas bem como para os lodos gerados a partir de
diferentes coagulantes, sulfato de aluminio e poli (cloreto de aluminio). A discussé&o
destes resultados s&o apresentados nos itens seguintes.

Os corpos de prova produzidos estdo registrados abaixo, cabendo
ressaltar a mais evidente caracteristica, que € a diferenca de cor ocasionada pela
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temperatura, em que os corpos queimados a 1200°C sdo os mais escuros e 0s

queimados a 900°C sao mais claros.

Figura 4.10 Corpos de provas produzidos depois da queima a 900, 1000 e 1200°C, respectivamente.

E apresentado abaixo compilagdo de todos os parametros fisico-
mecanicos ensaiados (Tabela 4.4) e os seus respectivos desvios-padrao (Tabela
4.5):



Tabela 4.4 - Valores médios dos testes fisicos-mecanicos
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Temperatura - rametros A AL1  AL2  AP1  AP2 T TL1  TL2 TP1  TP2
de queima

RT(%) 1,80 1,54 1,06 1,77 1,80 0,41 0,58 0,64 0,52 0,70

AA(%) 1722 1982 2551 1969 2118 1674 2038 2532 1894 2030

900°C PA(%) 3177 3385 3945 3492 3663 3118 3550 3974 3411 3573

D(glcm?) 1,84 1,71 1,55 1,77 1,73 186, 174 1,57 1,80 1.76

TRF(MPa) 4197 834 532 7,53 755 793 593 447 550 580

RT(%) 564 543 504 686 663 520 355 350 525 520

AA(%) 914 1113 1657 1068 1246 1053 1305 1759 1156 1246

1000°C PA(%) 19,37 21,70 2947 2227 2508 2173 2459 3060 2356 2512

Dlglem) 545 195 1,78 209 202 206 188 1,74 204 202

TRF(MPa) 5299 1553 843 2021 1580 1399 938 620 1542 1489

RT(%) 684 935 1033 980 1046 oo, 710 914 940 10,04

AA(%) 025 089 379 050 041 102 275 640 166 236
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1200°C PA(%) 059 200 820 116 09 248 621 1354 405 567
Dglem’) 536 226 216 233 239 243 226 212 24 241
TRF(MPa) 4540 3816 2851 3810 4540 3512 27,69 2039 3567 36,50
Tabela 4.5 - Valores de Desvio-Padrao dos testes fisicos-mecanicos
Desvio-Padrao
Temperatura
_ Parametros A AL1 AL2 AP1 AP2 T TL1 TL2 TP1 TP2
de queima
RL
016%  024%  014% 015%  025% 006% 012% 0,13%  0,06%  0,06%
AA
046%  063% 050% 039% 024% 038% 021%  029%  038%  023%
900°C PA
061%  1.02% 050% 045%  032% 053% 031%  032%  056%  0,32%
D(g/cm®
(g/em’) 0,01 0,01 0,01 0,02 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 0,00
TRF(MPa)
0,95 0,28 0,38 0,63 0,50 0,44 0,40 0,24 0,41 0,73
RL
010%  0,14%  029% 008% 015% 005% 009% 0,13%  0,08%  0,09%
AA
046%  063% 050% 039%  024% 030% 050% 063% 034%  015%
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1000°C PA 0.61%  1,02%  050% 045%  032% 050% 075% 081%  055%  0,27%
Dlelem) 401 001 001 002 001 001 002 002 001 001
TREMPa) 995 028 038 063 050 115 037 027 209 4,08

R 042%  006% 027% 0,13%  022% 005% 006% 026% 006%  0,17%

AR 023% 023%  026% 008% 027% 022% 015% 028% 007%  0,60%

1200°C PA 054%  053%  053% 0,19% 063% 053% 034% 051%  018%  1,38%
Dlglem) 402 001 001 001 001 001 001 001 000 003
TREMP) 428 558 434 1047 660 320 175 106 283 4,05
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Agora, de forma detalhada e particionada seguem os detalhes de cada
um dos testes acima, com os resultados da tabela 4.4 expresso em barras e 0s

desvios-padrao da tabela 4.5 como linha de erro.

4.2.1.1 Retracgéo Linear (RL)

A Figura 4.11 (A) e (B) apresenta e retragao linea dos corpos de prova.
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1200°C 9,74 7,10 9,14 9,40 10,00

(B)
Figura 4.11 — Grafico de Retragao Linear (A) corpos de prova preparados com argila

(B) corpos de prova preparados com terracota
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Avaliando os dados do grafico da Figura 4.11, observa-se que na
temperatura de 900°C praticamente a retracao foi muito pouco notada para todos os
corpos analisados, sendo superior, entretanto, para a Argila e suas misturas.

Para a temperatura de 1000°C verifica-se um aumento significativo das
retracdes lineares em todos os corpos, quando comparadas as observadas a 900°C.
Ainda, podemos notar que, embora nao haja explicita variagdo entre os corpos puros
(AeT)e os comlodo AS (AL1, AL2, TL1 e TL2), a adi¢cao do lodo PAC acarreta em
aumento da retragao.

Na temperatura de 1200°C, verifica-se o mesmo comportamento ja
observado nas temperaturas anteriores, mas também um aumento da retragao
associado ao aumento da quantidade de lodo na argila, enquanto que a terracota
nao parece ganhar beneficio com a adi¢ao do lodo.

Quando materiais a base de argilas sdo queimados a essa temperatura,
podem ocorrer algumas reagdes complexas e intrincadas. Uma dessas reagdes € a
vitrificagdo, que consiste na formagado gradual de um vidro liquido que preenche
parte do volume dos poros. O grau de vitrificagdo depende da temperatura e do
tempo de queima, assim como da composigao da massa ceramica. Essa fase tende
a escoar ao redor das particulas que permanecem sem fundir e preenche os poros
como resultado de forgcas de tensdo superficial (ou por agado capilar),
simultaneamente ocorrendo uma contragéo (CALLISTER, 2007).

Na faixa de temperatura pesquisada ndo se observou diferengas muito
grandes de comportamento das misturas preparadas com os diferentes coagulantes

utilizados na geragao dos lodos.

4.2.1.2 Absorgao de Agua (AA)

Avaliando os dados do grafico da Figura 4.12(A), observa-se que com o
aumento da temperatura houve uma redugao no percentual de absorgao de agua em
todas as composicdes analisadas. Observa-se também uma relagao diretamente
proporcional entre o aumento do teor de lodo e o aumento do percentual de
absorcao em todas as mistura pesquisadas. A composi¢cédo de argila com 20% de
lodo SA (AL2) apresenta uma maior absorgao de agua em todas as temperaturas de
queima estudadas, tendo uma maior absorcdo na temperatura de 900°C, na ordem
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de 25,51%, devido a maior porosidade deste material. Para os copos de prova
preparados com lodo com PAC verifica-se comportamento similar. Comparando o

AL2 e o AP2 verifica-se que o ultimo exibe um percentual de absor¢do menor.
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Figura 4.12 — Grafico de Absorgéo de agua (A) corpos de prova preparados com

argila (B) corpos de prova preparados com terracota
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Os corpos de prova preparados com terracota, Figura 4.12 (B),
apresentam comportamento similar aos corpos de prova preparados com argila, ou
seja, observa-se um aumento do percentual de absor¢gdo a medida que ocorre a
elevagado da temperatura. Para os corpos de prova preparados com lodo com PAC
(TP1 e TP2) apesar de apresentar comportamento semelhante, estes exibem um
teor de absorgao menor quando comparados a TL1 e TL2.

A absorgao de agua é um fator chave no efeito da durabilidade do tijolo. A
menor infiltragdo de agua nos mesmos determina maior durabilidade e resisténcia ao
ambiente natural ao qual o material € exposto. Assim, a estrutura interna do tijolo

precisa ter uma superficie capaz de evitar a entrada de agua.

4.2.1.3 Porosidade Aparente (PA)

A Figura 4.13 apresenta a porosidade aparente das misturas testadas.
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(B)
Figura 4.13 — Grafico de Porosidade Aparente (A) corpos de prova preparados com

argila (B) corpos de prova preparados com terracota

Os valores de porosidade aparente é um método de avaliagédo de
materiais ceramicos que sofre influéncias diretas com a temperatura de queima e
pode ser confrontado diretamente com os resultados de absor¢édo de agua e
densidade. Nos graficos da Figura 4.13 (A) e (B) observa-se que houve uma
diminuicdo na porosidade aparente a medida que a temperatura de queima foi
aumentando e que a adicdo de maiores teores de lodo a massa cerémica acarretou
um aumento na porosidade em todas as temperaturas estudadas. Para os corpos de
prova preparados com argila e lodo com PAC (AP1, AP2), apesar de apresentarem
comportamento semelhantes, estes exibem um teor de absor¢éo aproximadamente
igual aos corpos puros (A) para a temperatura de 1200°C.

Segundo Souza Santos (1975), a retragdo de queima da caulinita atinge o
valor maximo a 950°C, a vitrificagcdo se inicia entre 950°C e 1225°C devido a
liberagdo de cristobalita (SiO;) que ira reagir com os Oxidos metdlicos livres,
formando vidro.

Deste modo, sdo observadas: i) a transformagcdo da caulinita em
metacaulinita responsavel pelos altos valores encontrados na temperatura de 900°C
e ii) a vitrificagcdo que se inicia por volta de 1000°C que leva a diminuicdo da

porosidade



4.2.1.4 Densidade (D)

Avaliando os dados do grafico da Figura 4.14 observa-se que com o
aumento da temperatura houve um aumento da densidade em todas composigdes
analisadas. Constata-se através dos resultados obtidos que, quanto maior a
temperatura de queima, menor € a porosidade, menor a absor¢ao de agua e maior é
a densificagdo do material. Verifica-se uma diminui¢do da densidade a medida que o
teor de lodo aumenta na mistura. Para os copos de prova preparados com lodo com
PAC (AP1, AP2, TP1 e TP2), apesar de apresentar comportamento semelhante,

este ndo foi tdo significativo quanto ao das misturas preparadas com lodo com

contendo SA (AL1, AL2, TL1 e TL2).

A Figura 4.14 apresenta os graficos da densidade dos corpos de prova

ceramicos
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Figura 4.14 — Grafico de Densidade (A) corpos de prova preparados com argila (B) corpos de prova
preparados com terracota

4.2.1.5 Tensao de Ruptura a Flexado (TRF)

A Figura 4.15 apresenta o comportamento dos corpos de prova em
funcao da tensao da ruptura a flexao.
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Figura 4.15 Grafico de Tenséao de ruptura a flexdo (A) corpos de prova preparados com argila (B)
corpos de prova preparados com terracota

Os dados do grafico da Figura 4.15 mostram um aumento na TRF para
todas as composi¢cées a medida que a temperatura aumenta. Este fato pode ser
explicado em fungédo do processo de transformagao das fases presentes da argila
pela elevagado da temperatura, diminuindo a porosidade das pegas conferindo maior
resisténcia. Também fica evidenciado na Figura 4.15 que os valores da TRF da
composi¢cao AP2 queimada a 1200°C apresenta valores que mais se aproximam do
encontrado para a argila pura.

Em referéncia a terracota e suas composigdes, notamos um
comportamento semelhante.

Os resultados de resisténcia mecéanica e absorgao de agua servem de
parametros para a classificagdo dos corpos ceramicos quanto a possiveis usos
como telhas, blocos ceramicos e placas de revestimentos. A Tabela 4.5 mostra

esses parametros.

Tabela 4.6 Normas com dados de absorgéo de agua e da resisténcia mecanica dos materiais
ceramicos propostos para a incorporagao do lodo.
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ABNT NBR 15270-3-2005 Esta dividido em classes,
Blocos ceramicos Encontra-se nos intervalos onde o valor minimo e de
entre 8 e18% (1MPa)

ABNT NBR 13818-1997
Pode variar dependendo do ABNT NBR 13818-1997
L. tipo de material (grés, Pode atingir valores entre
Placas ceramicas _
. porcelanato,semi-grés, semi- 15 a 35 MPa ou superior a
de revestimento _
porosos e porosos) podendo  este dependendo do tipo
atingir valores entre 0,5 a de material

10% ou superior a este

A partir dos dados obtidos pela caracterizagcdo fisico-quimica das
composi¢des analisadas, pode-se concluir que seria possivel sua utilizacdo na
fabricacao de tijolos e placas de revestimentos

Apds estudar o potencial de uso de lodo da ETA de uma industria
petroquimica como constituinte de massa de cerdmica vermelha, Cosin et al.
(2002) verificaram que os seguintes valores sao considerados para uso potencial da
composi¢cao em ceramica vermelha: resisténcia de ruptura a flexdo apds a queima
superior a 5,0 MPA (em torno de 50kgf/cm?); absorgdo de agua entre 2% e 25%;
porosidade aparente entre 5% e 42% e massa especifica aparente entre 1,6g/cm3 e
2,5g/cm®.

A temperatura usual de queima para ceramica vermelha gira em torno de
900°C, assim apenas as matrizes ceramicas puras estariam em conformidade com
as diretrizes para a fabricagao de tijolos, conforme demonstrado.

Na temperatura de 1000°C, entretanto, todas as misturas apresentam
especificacdes para a fabricacdo de blocos ceramicos e as composi¢des AL1, AP1,
AP2 e TP1 apresentam caracteristicas para serem enquadradas como placas de
revestimento.

Na temperatura de queima de 1200°C, as misturas AL1, TP1, TP2, AL2,
TL1 e TL2 podem ser enquadradas como placas cerdmicas de revestimento.

Pelos dados obtidos, a outra aplicacdo € no setor de placas de
revestimentos. A NBR 13818 de 1997, que regulamenta as especificagbes e
métodos de ensaio para placas ceramicas para revestimento, relaciona a Absorcao
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de Agua com a Tensdo de Ruptura a Flexdo e determina valores minimos de TRF
para cada faixa de AA encontrada. Adaptando-se a Tabela 4.5, é possivel

demonstrar essa relagao:

Tabela 4.7 — Especificagdo dos Revestimentos Ceramicos | fonte: NBR 13818

Bla 0<AA<0,5 Porcelanato > 35
Blb 0,5<AA<3 Grés > 30
Blla 3<AA<G6 Semi-grés > 22
Bllb 6 <AA<10 Semi-poroso >18
Bl AA>10 Poroso >15

Onde B esté relacionado ao método de fabricagao, presagem. Grupo 1,1l e Ill refere-se a %

de AA ( baixa, média e alta). As letras a e b representam a subdivisdo da % AA.

O material produzido a partir das misturas argila, terracota e lodo se
enquadra na referida norma como se segue:
Composicao AL1, AP1, AP2 e TP1 na temperatura de 1000°C: poroso BllI
Composicao TL1 e TL2 na temperatura de 1200°C: poroso Blll
Composicao TL2 na temperatura de 1200°C: Blla
Composicao AL1, TP1 e TP2 na temperatura de 1200°C: grés Blb
Composicao AP1 e AP2 na temperatura de 1200°C: porcelanato

Para as misturas preparadas visando utilizacdo como placas de
revestimento, a temperatura de queima necessita ser superior a 1000°C. A partir da
classificacdo das misturas observa-se que o0s melhores resultados de TRF

encontrados estao relacionados a misturas preparados com lodo com PAC.

4.2.2 Caracterizagao mineralégica das massas ceramicas apés a queima

Durante a queima, corpos ceramicos sao submetidos a uma série de
reacbes quimicas complexas envolvendo, dentre outras, desidratacao,
desoxidrilagdo de minerais argilosos, combustdo de matéria organica,

transformacdes de fases, fusdo parcial envolvendo a formacao de fase liquida em
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altas temperaturas. Estas reagbes provocam varias mudancas fisicas nas pecas
ceramicas, como visto anteriormente, relacionadas com a contracao, tamanho, forma
de poros, densidade, propriedades mecanicas e térmicas.

Entretanto, parametros simples de materiais argilosos, medidos em testes
rotineiros ndo sao capazes de revelar o comportamento de sinterizacdo das
ceramicas porosas e densas fazendo-se necessario a utilizacdo de técnicas como
Difracado de Raios X, com a finalidade de identificar as transformacgdes de fase tanto
em altas temperaturas como a temperatura ambiente e Microscopia eletrbnica de

varredura (MEV) com o objetivo de investigar a microestrutura dos corpos ceramicos

4.2.2.1 Analise por Difragao de Raios X (DRX) e Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV)

Por meio das técnicas de caracterizacdo por Difracdo de Raios X e
Microscopia Eletronica de Varredura foi possivel identificar uma série de
transformacdes fisico-quimicas que ocorreram durante o processo de queima para
cada composicdo analisada. Como dito anteriormente, essas reagbes sao
complexas.

As mudancgas das fases cristalinas ocorridas durante a queima dos corpos

de prova na faixa de temperatura pesquisada estao centradas em:

v" Quartzo

Encontrado na natureza sob formas polimérficas: quartzo, tridinita e
cristobalita. Com a variacao de temperatura ocorrem as transformacdes de fases,
recebendo cada uma sua denominagao especifica, o quartzo alfa, o mais comuns
dos polimorfos, é estavel a temperatura ambiente, transformando-se em quartzo
beta a 573°C, ocasionando aumento do volume em torno de 3% e a tridinita a 870°C
(DEER, 1975).

Em uma massa ceramica, o quartzo geralmente ja esta incorporado a
outras substancias, como as argilas. O quartzo desempenha uma fungao
fundamental ceramica de revestimento, pois € um regulador da plasticidade da
massa, o que facilita a etapa de secagem e a saida dos gases no processo de

queima, garantindo a estabilidade das pecas e ajuste da viscosidade da fase liquida
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formada durante a queima e o coeficiente de expansao térmica. A reatividade do
quartzo com os demais 6xidos presentes na massa é modesta, devido ao seu alto
ponto de fusdo e sua granulometria geralmente grosseira e nos ciclos de queima
rapidos aplicados nas industrias atualmente, em alta temperatura ocorre a

dissolucéo de seus graos formando uma fase vitrea (FERRARI et al., 2000).

v' Caulinita

Segundo Souza Santos (1975), a retragdo de queima da caulinita atinge o
valor maximo a 950°C. A partir desta temperatura, a vitrificagdo se inicia entre
950°C e 1225°C devido a liberagédo de cristobalita (SiO,) que ird reagir com os
oxidos metalicos livres, formando uma fase vitrea.

A sequéncia de reacdes de transformacdo da caulinita nesta faixa de

temperatura sao:

500°C
Al,O3 - 2Si05 - H0 Al,O3 - 2Si0, + H0
caulinita metacaulinita
925C
2 [Al,O3 - 2Si07] 2 Al,O3 - 3SiO;, + SiO,
metacaulinita espinélio Al:Si
1100°C
2 Al,O3 - 3SiO» 2 [Al,O3 - SiOy] + SiO;
espinélio Al:Si mulita 1:1 +cristobalita
> 1400°C
2 [Al,O3 - SiOy] 3 AlbO3 - 2Si0, + SiO,
mulita 1:1 mulita 3:2 +cristobalita

Deste modo, é esperada a observagao das novas fases cristalinas mulita

e cristobalita mencionadas acima nos corpos de prova calcinados.

4.2.2.1.1 Resultados de Analise das Misturas
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Neste topico sdo apresentados os difratogramas obtidos apds a queima

de todos os corpos de prova estudados preparados com argilas.

Na figura 4.16 abaixo, estdo os difratogramas da argila calcinada nas 3

temperaturas estudadas.
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Figura 4.16 Difragao da argila apos calcinagao (A) 900°°C, (B) 1000°C e (C) 1200°C

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.15 (A, B e C) foi possivel

identificar as fases Quartzo (SiO,) — JCPDS — 46-1045, mulita (JCPDS - 15-0776) e
cristobalita (JCPDS - 39 -1425).
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Analisando os difratogramas da argila calcinada nas temperaturas de
900°C, 1000°C e 1200°C pode-se observar a auséncia do pico da caulinita, presente
na argila in natura, Figura 4.16 (A), pois nesta faixa de temperatura ja se teve o
inicio da transformagao da caulinita em metacaulinita (amorfa). A 1000°C, Figura
4.16 (B), observa-se a presenga da mulita, derivada da reorganizagao estrutural da
metacaulinita e a partir de 1200°C, além da mulita ocorre a presenca da fase
cristobalita.

A caulinita observada no difratograma a 900°C sofre desidroxilagdo com o
aumento da temperatura, formando metacaulinita (ndo cristalina). Segundo Souza
Santos (1989), proximo de 950°C inicia-se a formagao de fases cristalinas que pode
ocorrer de forma brusca, formando um tipo especial de alumina-gama (com estrutura
cristalina semelhante a do espinélio MgO-Al,O3). Por volta de 1100°C, esta fase se
transforma em mulita e cristobalita. Essa transformacao comeca a ocorrer acima de
1000°C de forma lenta, podendo nao ser completa quando submetida a intervalos de
tempo curtos nessa temperatura.

Nesse caso, pode ter havido formacdo de cristobalita numa forma
metaestavel. Acima de 1100°C, além da formagao de fases cristalinas (cristobalita
bem-ordenada), também ocorre a formagao de fase liquida, colaborando para o
aumento da resisténcia do material (TEIXEIRA, 2006).

Tais transformacbes explicam os parametros fisicos determinados
anteriormente para a argila tais como o aumento da retragdo e a diminuicdo do
percentual de absor¢ao de agua e da porosidade aparente o aumento da densidade

bem como o aumento da TRF a medida que a temperatura de queima aumenta,

90% Argila + 10% lodo SA (AL1)

Na figura 4.17 pode-se visualizar o difratograma e a fotomicrografia da
composi¢ao em referéncia calcinada a 900°C.
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Figura 4.17 Difragao de Raios X da composi¢cao 90% argila +10% lodo SA (AL1) (A) e fotomicrografia
da composi¢do a 900°C (B)

A partir da analise do difratograma da Figura 4.16 (A) foi possivel
identificar a fase Quartzo (SiO,) — JCPDS .

Como discutido no item anterior, na temperatura de 900°C observa-se
apenas o quartzo presente pois a caulinita presente na amostra in natura se
transformou em metacaulinata (ndo cristalina). Pela fotomicrografia (B) observa-se a
presenca dos pseudo cristais hexagonais de caulinita além de um material denso
bastante heterogéneo.

Para a composigao 90% argila +10% lodo SA (AL1) calcinada a 1200°C, o
resultado encontrado pode ser visualizado abaixo.
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Figura 4.18 Difragao de Raios X da composi¢ao 90% argila +10% lodo SA (AL1) (A) e
fotomicrografia da composi¢éo a 1200°C (B)

A partir da analise do difratograma da Figura 4.18 (A), foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776).
Na fotomicrografia (B) € possivel identificar os cristais de mulita secundaria que
justifica o valor de TRF observado.

As analises revelam quanto ao comportamento de sinterizacdo desta
mistura que, nesta temperatura de queima, a introducao de 10% do lodo nao altera

significativamente os parédmetros fisicos do material.

80% Argila + 20% lodo SA (AL2)

Para essa composicao, as analises mostraram que:
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Figura 4.19 Difracdo de Raios X da composicéo 80% argila + 20% lodo SA (AL2) (A) calcinada a
900°C, (B) calcinada a 1000°C e (C) calcinada a 1200°C

A partir da analise dos difratogramas Figura 4.19 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO;) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776).

No difratograma (B) pode-se observar o aparecimento de um pico da
mulita (2 [Al2O3 - SiO2]) derivada da reorganizagao estrutural da metacaulinita (2
[Al203 - 2SiO3]). Essa transformagdo comega a ocorrer acima de 1000°C de forma
lenta, podendo nao ser completa em pequenos tempos de patamar nesta
temperatura. Embora possamos notar o aumento de picos de Mulita no difratograma
de 1200°C (C), eles ja principiam no de 1000°C, denotando que as 2 horas de
queima nao sao suficientes para a completa transformacao.

Como foi possivel apenas realizar a difracdo de Raios X para essa
composig¢ao pode-se atribuir a presenca da mulita o valor da TRF encontrado. Como
ha um aumento dos parédmetros absor¢cdo de &gua porosidade aparente e
diminuicdo da TRF, a presenga do lodo ndo contribui significativamente para a
sinterizagado do material ceramico.

90% Argila + 10% lodo PAC (AP1)

A andlise dos copos de prova preparados com o lodo gerado com PAC

mostraram que:
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Figura 4.20 Difragéo de Raios X da composi¢do 90% argila + 10% lodo (AP1) (A) calcinada a 900°C,
(B) calcinada a 1000°C e (C) calcinada a 1200°C

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.20 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776).

Os difratogramas para essas misturas apresentam resultados
semelhantes aos anteriores descritos. Nao se observou mudangas cristalinas na

mistura em lodo com PAC.

80% Argila + 20% lodo PAC (AP2)

Na figura 4.21 mostra os difratogramas da composicado em referéncia
calcinada nas trés temperaturas estudadas.
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Figura 4 .21 Difragdo de Raios X da composi¢do 80% argila + 10% lodo (AP1) (A) calcinada a
900°C, (B) calcinada a 1000°C e (C) calcinada a 1200°C

A partir da analise dos difratogramas Figura 4.21 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO;) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776).

Os difratogramas para essas misturas apresentam resultados
semelhantes aos anteriores descritos.

A partir destas analises pode-se verificar que quando se adiciona lodo a
essa argila, parece nao haver nenhuma interagao entre eles e tampouco a existéncia

de interferéncia do coagulante adicionado na geragao do lodo.



Terracota calcinada

Neste topico sdo apresentados os difratogramas obtidos apds a queima
de todos os corpos de prova estudados preparados com argilas.
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A partir da analise dos difratogramas Figura 4.22 (A e C) foi possivel

identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045e Mulita (JCPDS - 15-0776).

Como discutido anteriormente, na temperatura de 900°C observa-se

apenas o quartzo presente pois a caulinita da amostra in natura se transformou em

metacaulinata (n&o cristalina). Pela fotomicrografia (B) observa-se um material

denso bastante heterogéneo.
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Na fotomicrografia (D) observa-se uma superficie vitrea pouco porosa
bastante irregular, indicando que, embora faltando homogeneidade na mistura, os
graos do material estdo bem coesos, propiciando caracteristicas de boas
propriedades mecanicas.

Terracota + 10% lodo SA (TL1)

Na figura 4.23 pode-se visualizar o difratograma e a fotomicrografia das
composi¢des em referéncia calcinada a 900°C e 1200°C.
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Figura 4.23 Difragao de Raios X da composi¢do 90% terracota + 10% lodo (TL1) a 900°C (A) e
fotomicrografia da composigéo a 900°C (B), Difragdo de Raios X da composigdo 90% terracota +
10% lodo (TL1) a 1200°C (C) e fotomicrografia da composi¢ao a 1200°C (D)

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.22 (A e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiOz) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776).
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Na fotomicrografia (B) é possivel observar uma superficie irregular muito
heterogénea. Ja na fotomicrogafia (D), uma superficie homogénea vitrea ndo porosa
que contribui para um valor elevado de TRF, devido a presenca da formacao da fase
consolidada de Mulita.

80% Terracota + 20% lodo SA (TL2)

Na figura 4.24 visualiza-se os difratogramas da composicdo em referéncia

calcinada nas trés temperaturas estudadas.
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Figura 4.24 Difragcao de Raios X da composi¢cao 80% terracota +20% lodo (TL2) (A) calcinada
900°C, (B) calcinada 1000°C e (C ) calcinada 1200°C
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A partir da andlise dos difratograma Figura 4.23 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045, mulita (JCPDS - 15-0776).
Os

semelhantes aos anteriores descritos.

difratogramas para essas misturas apresentam resultados

Semelhantemente como foi constatado para a composi¢éo argila com
lodo as, nesta composicao também ha um aumento dos pardmetros de absorgao de
agua, porosidade aparente e diminuicdo da densidade, em que o lodo n&o contribui

significativamente para a sinterizagdo do material ceramico.

90% Terracota + 10% lodo PAC (TP1)

Na figura 4.25 amostra s os difratogramas da composigdo em referéncia

calcinada nas trés temperaturas estudadas.
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Figura 4.25 Difragcao de Raios X da composi¢éo 90% terracota + 20% lodo PAC (TP1) (A) calcinada
a 900°C, (B) calcinada a 1000°C e (C) calcinada a 1200°C

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.24 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045 e Mulita (JCPDS - 15-0776.

Os
semelhantes aos previamente descritos.
80% Terracota + 20%lodo PAC (TP2)

difratogramas para essas misturas apresentam resultados

A figura 4.26 exibe os difratogramas da composicao em referéncia
calcinada nas trés temperaturas estudadas.
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Figura 4.26 Difracdo de Raios X da composicéo 80% terracota + 20% lodo (PAC) (TP2) (A)
calcinada a 900°C, (B) calcinada a 1000°C e (C) calcinada a 1200°C

A partir da analise dos difratogramas da Figura 4.24 (A, B e C) foi possivel
identificar as fases Quartzo (SiO2) — JCPDS — 46-1045 e mulita (JCPDS - 15-0776).
Os difratogramas para essas misturas apresentam resultados semelhantes aos
anteriores descritos.

A partir destas analises, pode-se verificar que quando se adiciona lodo a
terracota, parece nao haver nenhuma interacdo entre eles, nem mesmo a existéncia
de interferéncia do coagulante adicionado ao lodo quando da confecgao dos corpos
de prova, exceto a 1200°C.

As propriedades mecéanicas dos materiais ceramicos sdo muito afetadas pelas
propriedades das fases presentes e como essas se encontram orientadas. Muitos
autores relacionam o aumento na resisténcia mecanica do material ceramico a
presencga da fase mulita secundaria, devido as suas excelentes propriedades fisicas
e mecanicas, como por exemplo: boa resisténcia a fratura e baixa densidade
(CARTY & SENAPATI,1998; PARK, 2007).

Uma das transformacdes de fase de maior interesse nos materiais ceramicos é
transformagédo da caulinita (Al,03:2Si0,:2H,0) em metacaulinita, e a posterior
formagdo da mulita (3Al,03:2Si0O,). Como foi observado para as composi¢des
calcinadas a 1200°C

A caulinita sofre desidroxilacdo com o aumento da temperatura, formando
metacaulinita (n&o cristalina). Segundo Souza Santos, proximo de 950°C, inicia-se a
formacao de fases cristalinas, o que pode ocorrer de forma brusca, formando um
tipo especial de alumina-gama (com estrutura cristalina semelhante a do espinélio
(MgO-Al;,0O3). Por volta de 1100°C, esta fase se transforma em mulita e cristobalita.
Essa transformacdo comeca a ocorrer acima de 1000°C de forma lenta, podendo
nao ser completa em pequenos tempos de patamar nesta temperatura. Acima de
1100°C, além da formagéo de fases cristalinas (cristobalita bem-ordenada), também
ocorre a formacao de fase liquida, colaborando para o aumento da resisténcia do
material. (TEIXEIRA et al., 2006)

Por meio das analises por DRX e MEV, foi possivel identificar algumas
transformacdes fisico-quimicas que ocorreram durante o processo de queima das

composi¢oes analisadas.
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5 CONCLUSOES

As observagoes feitas ao longo do trabalho evidenciam que:

1. As analises de caracterizagdo dos lodos utilizados mostraram teores
diferenciados na composicdo quimica, evidenciando maiores teores de silica e
alumina de acordo com o material sedimentado proveniente das aguas e ao
coagulante utilizado no tratamento. Suas fotomicrografias mostram um aspecto
denso, homogéneo e pouco poroso.

2. As andlises de caracterizagao das argilas utilizadas mostraram que ambas as
argilas apresentam composi¢ao quimica semelhantes, evidenciando maiores teores
de silica e alumina.

3. Os resultados da difragédo de Raios X da argila e da terracota apresentaram
majoritariamente as fases cristalinas do quartzo e caulinita. Segundo a analise de
microscopia eletrénica, observa-se um aspecto heterogéneo, pouco poroso e de

natureza densa e formato irregular.

4. Através de ensaios fisicos, mecanicos e quimicos verificou-se que, no geral, a
incorporacdo dos lodos em matrizes ceramicas altera as propriedades fisicas e
tecnolégicas do material, levando a uma redugdo na qualidade dos parametros

analisados, quando comparado com a argila pura.

5. As temperaturas de queima estudadas foram de 900°C, 1000°C e 1200°C. O
aumento da temperatura de queima gerou uma diminuigdo no percentual de
absorcdo de agua, sobretudo na faixa de 1200°C influenciando na melhoria dos

resultados fisicos-mecanicos das composicdes ceramicas estudadas.

6. A anadlise da TRF para a argila pura, terracota pura e para as demais
composi¢des preparadas com lodo com sulfato de aluminio (AL1, AL2, TL1 e TL2)
mostra uma diminuicdo da TRF a medida que o percentual de lodo aumenta na

mistura.

7. A andlise da TRF para a argila pura, terracota pura e para as demais

composig¢des preparadas com lodo com poli (cloreto de aluminio) (composigao AP1,
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AP2, TP1 e TP2) mostra uma diminuicdo menor da TRF a medida que o percentual

de lodo aumenta na mistura .

8. Na temperatura de queima de 1200°C, as misturas preparadas com lodo com poli
(cloreto de aluminio), independente da argila, mostram os maiores valores de TRF

em relagdo a matéria prima pura.

9. A analise dos ensaios fisico-mecanicos (retragdo linear, absorgdo de agua,
porosidade aparente, densidade e tensdo de ruptura a flexdo), para os corpos de
prova queimados, evidenciam que a adicdo de até 20% em peso de lodo de ETA
independente do coagulante e na temperatura de queima de 900°C resultam em

propriedades fisico-mecanica estabelecida como parametros de fabricagao de tijolo

10. A analise dos ensaios fisico-mecanicos (retragao linear, absor¢éao de agua,
porosidade aparente, densidade e tensdo de ruptura a flexdo), para os corpos de
provas preparados com lodo com poli (cloreto de aluminio) e queimados a 1200°C
apresentam especificacdes do setor de placas de revestimento ceramicos.

As composi¢cdes AP1 e AP2 queimadas a 1000°C podem ser classificadas como
poroso Blll e a 1200°C, as composicoes AP1, TP1 e TP2 sao classificadas como
grés Blb.

A partir das observagcbes apresentadas, conclui-se que, apesar de a
composi¢ao quimica do lodo de ETA ser, segundo a Fluorescéncia de Raios X,
similar a de um argilomineral, este ndo se comporta como tal. O coagulante presente
no lodo exerce influéncia nas propriedades mecanicas quando adicionado a argila
capaz de diferenciar os corpos de prova produzidos.

Embora ndo se possa precisar que seja efetiva e unicamente o coagulante a
influenciar tais mudancas, podemos considerar que entre os lodos utilizados, o que
que gera corpos de prova mais adequados e mais proximos as caracteristicas

originais das argilas € o lodo com PAC.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A seguir sdo apresentadas as principais sugestdes para trabalhos futuros:
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Avaliar que outros aditivos, além do coagulante, podem interferir de maneira
efetiva na qualidade do corpo ceramico produzido;

Promover uma analise mais restrita para tentar isolar com mais rigor o
parametro do coagulante;

Realizar um planejamento de experimentos para melhor modelar quantidade
de incorporacao e temperatura de queima de modo a obter uma otimizacao
do processo;

Avaliar a adi¢cao do lodo em outros tipos de matérias-primas utilizadas no
setor ceramico;

Verificar a qualidade do lodo com diferentes coagulantes utilizados; e

Analisar os componentes presentes na massa ceramica verificando o impacto

causado pela lixiviagao.
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