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I Know Why the Caged Bird Sings

A free bird leaps
on the back of the wind
and floats downstream

till the current ends

and dips his wing

in the orange sun rays
and dares to claim the sky.

But a bird that stalks

down his narrow cage

can seldom see through

his bars of rage

his wings are clipped and

his feet are tied

so he opens his throat to sing.

The caged bird sings
with a fearful trill
of things unknown
but longed for still

and his tune is heard
on the distant hill
for the caged bird

sings of freedom.

The free bird thinks of another breeze
and the trade winds soft through the sighing trees
and the fat worms waiting on a dawn bright lawn

and he names the sky his own

But a caged bird stands on the grave of dreams
his shadow shouts on a nightmare scream
his wings are clipped and his feet are tied

so he opens his throat to sing.

The caged bird sings
with a fearful trill
of things unknown
but longed for still

and his tune is heard
on the distant hill
for the caged bird

sings of freedom.

Poema de Maya Angelou, 1983.






RESUMO

A industria de fabricacdo de materiais ceramicos possui enorme potencial para o uso de
matérias-primas alternativas e residuos de processos industriais, como da mineragdo. A mina
de Alegria, situada em Mariana/MG, propriedade da mineradora Samarco S.A., é responsavel
por 7,86% da producao nacional de minério de ferro. A barragem de rejeitos dessa mina rompeu
em novembro de 2015, espalhando 43,7 milhdes de metros cubicos de lama ao longo do Rio
Doce, ficando 10,5 milhdes de metros cubicos retidos na barragem de Candonga da hidrelétrica
Risoleta Neves, em Santa Cruz do Escalvado. Dessa forma, buscou-se avaliar a utilizagao
tecnoldgica de amostras do rejeito a base de ferro da barragem de Candonga para produgao de
cerdmica vermelha, agregando valor aos materiais de maneira a gerar impactos sociais €
econdmicos positivos na regido de producdo desses materiais, além de diminuir o volume de
rejeitos em barragens. Inicialmente, foram realizados processos de beneficiamento do rejeito
por sedimentacdo e flotagdo. Em seguida foram realizados experimentos de caracterizagdo das
porcdes da sedimentagdo e da flotagdo a partir da analise de composi¢do quimica, mineralogica
e granulométrica. Foram, enfim, produzidas 78 amostras com uma mistura de argila, coletada
na olaria Ceramica Baixio Ltda, em Sdo Jodo do Oriente/MG, e residuo nas proporg¢des 10, 20,
30, 50 e 75 (% p/p), conformadas em molde de 60x20 mm e expostas ao processo de
sinterizacdo a temperatura de 950 °C. Para avaliar a eficdcia do uso dos residuos, os corpos de
prova foram expostos a ensaios de retracao linear, perda ao fogo, coloragdo na carta de Munsell,
absor¢do de dgua, porosidade e massa especifica aparente, resisténcia a flexao e microscopia
eletronica de varredura. Os resultados apontaram que o coprocessamento dos residuos de
mineragdo de ferro pode ser considerado viavel no aspecto de melhoria tanto das propriedades
tecnologicas quanto na diminui¢do do volume explorado de jazidas de solo e de barragens de
rejeito; trazendo, por conseguinte, ganhos econdmicos e ambientais. A utilizacdo dos processos
de separacdo se apresentou como uma inovag¢ao no coprocessamento do tipo de rejeito utilizado,
de maneira a agrupar melhor minerais com caracteristicas semelhantes. O teor maximo de
residuo indicado foi de 30% para qualquer uma das por¢des utilizadas, mesmo para as amostras
que apresentaram diminui¢ao acentuada da absor¢do de dgua, percebendo-se que a partir dessa
concentragdo as pegas se tornam muito frageis, principalmente pelo alto teor de quartzo e baixo
teor de argilominerais no rejeito.

Palavras-chave: Minério de Ferro. Ceramica. Sedimentacgao. Flotagao.






ABSTRACT

The industry of ceramic materials has a great potential for the use of alternative raw materials
and wastes from industrial processes, such as the mining industry. The Alegria’s mine, located
in Mariana/MG, owned by the mining company Samarco, is responsible for 7.86% of the
national production of iron ore. The mine's tailings dam broke in november 2015, spreading
43.7 million cubic meters of mud along the Rio Doce, leaving 10.5 million cubic meters retained
in the Candonga’s dam of the hydroelectric “Risoleta Neves” in the city of Santa Cruz do
Escalvado. The aim of this study was to evaluate the technological use of samples of the iron
ore tailings from the Candonga’s dam to produce red ceramics, adding value to the materials to
generate positive social and economic impacts in this region, besides reducing the volume of
tailings in dams. Initially, the sedimentation and flotation processes were used to process the
waste. Subsequently, experiments were carried out to characterize the sedimentation and
flotation portions from the chemical analysis, mineralogical and granulometric composition. A
total of 78 samples were produced with a clay mixture, collected at Ceramica Baixio Ltda, in
Sao Jodo do Oriente/MG, and residue at proportions of 10, 20, 30, 50 and 75 (% w/w) and
exposed to the sintering process at a temperature of 950 ° C. To evaluate the efficacy of the iron
ore tailings, the specimens were analyzed to linear retraction, fire loss, Munsell Color Chart,
water absorption, porosity apparent and apparent specific mass, flexural strength and scanning
electron microscopy. The results showed that the co-processing of the iron mining tailings can
be considered viable in the aspects of technological properties improvements, as well as in the
reduction of the soil exploration and the use of tailings dams; bringing economic and
environmental gains. The use of the separation processes was presented as an innovation in
coprocessing of the type of tailings used, in order to better group minerals with similar
characteristics. The maximum residue content indicated was 30% for any of the portions used,
even for those that showed a marked decrease of water absorption, because from this
concentration the pieces became very fragile, mainly due to the high content of quartz and low
content of clay in the tailings.

Keywords: Waste. Ceramics. Sedimentation. Flotation.
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INTRODUCAO

O Brasil, devido a abundancia de matérias-primas, tem grande destaque na industria
de materiais cerdmicos como o 2° na posi¢do mundial de produtores e consumidores. No
entanto, ha certa divergéncia quanto a representatividade do setor devido ao alto indice de
informalidade, grande nimero de unidades produtivas e pulverizagdo em varios estados
brasileiros. Estima-se que no pais existem aproximadamente 7.400 empresas de ceramicas e
olarias, 293 mil postos de trabalho diretos e 900 mil indiretos, com representatividade de 4,8%
no setor da construgdo civil, faturamento anual de R$ 18 bilhdes e produgdo estimada de 63,6
bilhdes de pegas/ano, o que corresponde a utilizagdo estimada de 140 Mt de argila (ANICER,
2017; BRASIL, 2017; ABDI, 2016).

Os materiais cerdmicos compostos pela cerdmica vermelha possuem baixo valor
agregado em relagdo a outros tipos de ceramica, por isso, seu alcance ndo abrange um raio de
muitos quildometros. Por conseguinte, a presenga das industrias de ceramica vermelha (tijolos,
blocos ¢ telhas, principalmente) € notavel em todo o territorio brasileiro, apesar de maior
concentragdo na regido Sudeste e Sul. Na regido Nordeste, por exemplo, tém-se instalado muitas
fabricas devido a disponibilidade de matérias-primas e energia para atender, principalmente, os
seguimentos ligados a construgdo civil (GOES et al., 2014; AMORIM, 2007). A localizacao
das fabricas ¢ determinada pela proximidade de centros consumidores, principalmente devido
aos custos de transporte e localiza¢do das jazidas de matérias-primas. Dessa forma, ha impacto
socioecondmico significativo nas localidades de producdo com abastecimento de mercados
locais (ABDI, 2016; BRASIL, 2017).

Nessa senda, a industria de materiais cerdmicos se mostra como alternativa viavel
para incorporagdo de rejeitos de diversas atividades econdmicas, como os residuos de extragao
e beneficiamento de minérios de ferro. Varias sdo as pesquisas realizadas com o objetivo de
reduzir o consumo de matérias-primas nao renovaveis nessa industria (MENDES; MORALES;
REIS, 2016): como residuos de lamas ceramicas (COSTA; RIBEIRO; LABRINCHA, 2002) e
galvanicos (BALATON; GONCALVES; FERRER, 2002), p6 de escoria de aco (MONTEDO
et al., 2003), de granito (MONTEIRO; PECANHA; VIEIRA, 2004; MENEZES et al., 2005;
TORRES et al., 2009; TORRES et al., 2004), de marmore (SEGADAES; CARVALHO;
ACCHAR, 2005) e de rochas sedimentares (VIEIRA; EMILIANO, 2013; VIEIRA;
PINHEIRO, 2013). Essas pesquisas mostraram melhorias nas caracteristicas dos materiais

ceramicos com a adi¢cdo de residuos em diferentes temperaturas de queima, como diminuigao
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da retragdo linear e absorcao de dgua e aumento da resisténcia a flexdo. Dessa forma, busca-se
avaliar a utilizagao tecnoldgica de rejeitos a base de ferro para producao de ceramica para a
construgdo civil, agregando valor aos materiais dispensados em barragens, de maneira a gerar
impactos sociais ¢ econ0micos positivos na regido de producdo desses materiais, além dos
beneficios ao meio ambiente.

Paralelamente, as barragens de rejeitos tém oferecido grande risco ao ambiente e a
populagdo residente a jusante, tendo ocorrido em 2015 o rompimento da barragem de Fundao,
em Mariana/MG, e, em 2019, da barragem do Coérrego do Feijdo, em Brumadinho/MG. Por
conseguinte, este trabalho ¢ justificado pela relevancia do desenvolvimento tecnoldgico no que
tange o reaproveitamento de rejeitos e consequente alivio da utilizacdo de barragens para
deposigao.

Na realizagdo do coprocessamento proposto por este trabalho, optou-se por
beneficiar o rejeito antes da sua utilizagdo, com o emprego de processos de sedimentagdo e
flotagdo. Dessa forma, além da proposta de destino ao rejeito gerado, propdem-se acdes futuras
no que tange o reaproveitamento para a produ¢do de ceramica vermelha, trazendo uma nova
metodologia para as industrias de minerag¢do, uma vez que essas empresas ja realizam processos
semelhantes de beneficiamento, embora as fases beneficiadas venham sendo misturadas antes
do descarte. A proposi¢do de um destino aos rejeitos antes do descarte abre a possibilidade de

seu direcionamento apos a realizagao dos processos de beneficiamento do minério.



27

1 OBJETIVOS

Dentro deste contexto, esta pesquisa tem por objetivo geral o estudo da adi¢ao de
residuos da mineracdo de minério de ferro da empresa Samarco Mineracao S.A., localizada em
Minas Gerais, na composi¢ao de massas ceramicas e avaliar seus efeitos frente as propriedades
da peca final no que tange os ensaios fisicos, quimicos € mecanicos: retracao linear, perda ao
fogo, coloracao, absorcao de dgua, porosidade aparente, massa especifica aparente, resisténcia

a flexdo em trés pontos e microscopia eletronica de varredura.

1.1 Objetivos especificos

1. Analisar a composi¢ao e caracteristicas das matérias-primas nao processadas e apos
processos de sedimentacdo (clarificado e fundo) e flotagdo (flotado e ndo flotado);
2. Avaliar as propriedades tecnologicas dos corpos de prova ceramicos, a fim de
analisar o incremento ou perda de propriedades desejaveis com a adicdo de rejeito;
3. Avaliar os resultados dos ensaios de maneira a verificar a existéncia de diferengas

estatisticamente significativas para a varidvel analisada (proporcao de residuos).
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DESCRICAO DA AREA DE PESQUISA

O estado de Minas Gerais € protagonista no panorama econdmico brasileiro da
atividade extrativa mineral, representando 100% da produg¢ao de zinco, 66% de ferro, 57% de
fosfato, 45% de ouro (primario) e 27% de calcario (IBRAM, 2015). Em MG, a maioria do
minério extraido ¢ metalico (90%), seguido dos minerais nao-metalicos (10%), e gemas e
diamantes (0,04%). Sao utilizados no Brasil, principalmente, hematita e itabirito (formagdes
rochosas de silica e hematita) para a extracdo de ferro (IBRAM, 2015). As principais
mineradoras de ferro no estado sdo: CSN - Companhia Siderurgica Nacional, Ferrous Resources
do Brasil, MUSA - Mineracdao Usiminas S.A., MMX Mineracdo e¢ Metalicos, SAFM
Mineragao, Samarco Mineragdo, V & M Mineragdo e Vale. A mina de Alegria, localizada em
Mariana-MG, pertencente a empresa Samarco Mineracdo, tinha capacidade de producao
estimada de 41.026.846 t/ano, respondendo por cerca de 7,86% da produgdo nacional de
minério de ferro (SANTOS et al., 2013).

Os rejeitos utilizados nesta pesquisa sdo provenientes da represa da barragem da
usina de Candonga, localizada na cidade de Santa Cruz do Escalvado, regido da Zona da Mata
de Minas Gerais. O rejeito de minério depositado neste local € proveniente do rompimento da
barragem de Fundao, em Mariana (MG). Por sua vez, o solo utilizado é proveniente da olaria
Ceramica Baixio, localizada em Sdo Jodo do Oriente (MG). O Mapa 1 apresenta a localizagao
da barragem de Candonga e da Olaria em Minas Gerais.

Mapa 1 — Mapa de localiza¢do da Ceramica Baixio e da barragem de Candonga

Mapa de localizagdo - Ceramica Baixio Ltda e barragem de Candonga

19°30'S
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20°0's
20°0's

Universal Transversa de Mercator (Zona 225)
Datum: SIRGAS 2000
Base cartogréfica: IBGE (2016)
Elaboracdo: IGOR B. C. AMARAL
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1 IDENTIFICACAO DO PROCESSO GERADOR DO REJEITO

O ferro ¢ um elemento versatil utilizado para diferentes aplicagdes, sendo o
principal insumo para a produgdo do ago: constru¢do civil (concreto armado e estruturas
metalicas), industria automobilistica, aérea e naval, producdo de maquinas e equipamentos,
embalagens, ferramentas e outras utilidades. Além disso, algumas fases do ferro possuem
propriedades magnéticas, podendo ser utilizados para producao de materiais magnéticos, de
adsor¢ao, catalise e emulsoes.

O rejeito de minério de ferro utilizado nesta pesquisa (Figura 1) é composto,
principalmente, por silica e 6xidos de ferro provenientes do minério de ferro beneficiado pela
empresa Samarco S. A., e depositado na barragem de Funddo em Mariana (MG). Em 2015,
quando houve o rompimento da barragem de Fundao, o reservatorio continha cerca de 56,6
milhdes de metros ctubicos de lama de rejeito; desse total, 43,7 milhdes de metros cubicos
vazaram, dos quais 4,5 milhdes de metros cubicos retidos na area da mineradora e os 39,2
milhdes de metros cubicos restantes desceram pelo corrego Santarém e seguiram pelos rios
Gualaxo do Norte, Carmo e Doce até o mar, atingindo mais de 40 cidades em MG ¢ ES.
Aproximadamente metade do rejeito se espalhou pelas margens dos cursos d’agua por 113 km
até a usina hidrelétrica Risoleta Neves (Mapa 2), conhecida como Candonga, onde ficaram
retidos cerca de 10,5 milhdes de metros cubicos (FUNDACAO RENOVA, 2018; SILVA et al.,
2017).

Figura 1 — Amostra do rejeito de minério de ferro coletada na barragem de
Candonga/MG
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Mapa 2 — Imagem de satélite da barragem de Candonga, usina hidrelétrica Risoleta

Neves

Imagem de satélite da Usina Hidrelétrica Risoleta Neves (Candonga)

Dessa forma, a parte mais espessa da lama ficou retida no fundo da represa da
barragem e a parte mais fina do rejeito passou pelas comportas, que tiveram de ser abertas para
nao comprometer as instalagdes. Desde entdo, a lama avangou cerca de 550 km pela calha do
Rio Doce até o mar, misturando-se as aguas do rio, mas numa velocidade reduzida a causando
efeitos menos destrutivos que nos primeiros 113 km, onde avangou pelas margens nas planicies
arrastando arvores e constru¢des. Devido a conten¢do de um grande volume da por¢do mais
pesada do rejeito, o reservatdrio da barragem de Candonga foi importante para reduzir a
velocidade da lama apds o rompimento da barragem de Fundao, diminuindo os impactos a
jusante da hidrelétrica (FUNDACAO RENOVA, 2018; SILVA et al., 2017). Na Figura 2
observa-se a sintese ilustrativa do caminho do rejeito de fundao até a barragem de Candonga.

A hidrelétrica teve suas atividades paralisadas até a retirada parcial do rejeito ainda
depositado na barragem da usina. A limpeza do reservatério de Candonga foi iniciada pela
dragagem no trecho critico a 400 metros da barragem, em fevereiro de 2016, seguida da
construgdo de trés barreiras metalicas no interior do reservatorio localizadas a 400 m, 5 km ¢

6 km da barragem, visando conter a lama de rejeito (FUNDACAO RENOVA, 2018).
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Figura 2 — O caminho do rejeito de fundao até a barragem de Candonga
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2 AMOSTRAGEM DA ARGILA

O solo utilizado nas olarias para produgao dos materiais ceramicos € genericamente
denominado “argila” pelos trabalhadores das empresas e pelos pesquisadores devido a
plasticidade requerida no processo e caracteristicas visuais do solo, como a formacao de torrdes
na presenca de umidade. Dessa forma, neste trabalho optou-se por reproduzir o uso do termo
“argila” para o solo amostrado, independente da granulometria das amostras.

O processo de amostragem deve garantir a representatividade das jazidas, podendo
ser coletadas diretamente das jazidas e depdsitos ou de argilas “brutas” ja extraidas, tendo ou
ndo sofrido algum processo de beneficiamento de secagem ou moagem (SANTOS, 1989). As
amostras de solo (Figura 3) utilizadas neste trabalho foram obtidas diretamente da area de
estocagem da empresa Ceramica Baixio Ltda (Figura 4), localizada em Sao Jodo do

Oriente/MG, de maneira aleatdria e representativa da matéria-prima utilizada pela empresa.

Figura 3 — Amostra de solo umida coletada na drea de estocagem da empresa Ceramica

Baixio Ltda, em Sao Joao do Oriente/MG
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Figura 4 — Empresa Ceramica Baixio Ltda, em Sio Jodo do Oriente/MG

-

A extracdo do solo utilizada pela olaria ¢ feita numa propriedade rural a
aproximadamente 2 km de distancia da fabrica, com utilizacdo de escavadora mecanizada
(Figura 5). Juntamente com a extracdo desse solo, sdo extraidas porgdes de terra vermelha
proveniente de taludes proximos, que ¢ adicionada ao solo para diminuir a plasticidade e

aumentar as concentragdes de minerais de ferro.

Figura 5 — Extracio do solo em jazida proxima a empresa Ceramica Baixio Ltda, em
Sao Joao do Oriente/MG
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A estocagem das matérias-primas ¢ feita a céu aberto no local de extragdo, como

pode ser visto na Figura 6, posteriormente transportada para a area da fabrica.

Figura 6 — Estocagem da argila e terra vermelha na regiio da jazida de extracio da

Ceramica Baixio Ltda, em Sao Joido do Oriente/MG

Terra vermelha

Argila

A utilizag@o de dois tipos de solo ¢ comum na fabricacdo de materiais ceramicos;
para a produgdo de ceramica vermelha, por exemplo, pode ser necessaria a mistura de dois ou

mais tipos de solo para ajustar algumas caracteristicas, como a plasticidade (AMORIM, 2007).
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os materiais ceramicos sao compostos por materiais inorganicos, sobretudo na
forma de 6xidos, nitretos e carbetos, e que passam pelo processo de tratamento térmico em
temperaturas elevadas, em torno de 1000°C (ABCERAM, 2016; PINTO, 2010).

A origem do termo “ceramica” vem do grego "kéramos”, que significa "terra
queimada" ou “argila queimada”. A utilizacdo desses materiais data de cerca de 10 a 15 mil
anos, e esta associada inicialmente a necessidade do homem de armazenar dgua, graos e outros
alimentos, sendo util para a arqueologia como documento de identificacdo da organizagao, grau
de evolucdo e comportamento de sociedades (ALBUQUERQUE, 2009; BRASILEIRO;
MATOS, 2015). No Brasil, hé registros da utilizagdo de cerdmica por povos indigenas para
fabricacdo de potes e baixelas, ha cerca de 2000 anos. No século XVI, houve incentivo na
produgdo de materiais de construgdo e telhas onde, mais tarde, se tornou a cidade de Sao Paulo,
marco inicial da industrializa¢do no Brasil (GALLUCCI; CUNHA, 2008). Hoje, s3o mais de
600 empresas fabricantes de cerdmica no estado de Sao Paulo, responséveis por cerca de 35 mil
empregos diretos e 110 mil indiretos (BRASIL, 2017).

Na construcgao civil, a utilizagcdo de materiais ceramicos se deu, inicialmente, na
confec¢do de blocos, tijolos, telhas e placas. Entretanto, esse uso tem-se ampliado com o
desenvolvimento de novos materiais e adicdo na composi¢ao da massa cerdmica, cOmo o uso
em lougas e em isolantes elétricos e térmicos, além de, com a diferenciagdo estética, ampliar a
utilizagdo em telhas, azulejos, ladrilhos e outros. A primeira grande olaria brasileira,
“Estabelecimentos Sacoman Fréres”, nome posteriormente alterado para “Ceramica Sacoman
S.A.”, foi fundada em 1893 na cidade de Sdo Paulo por quatro franceses, naturais de Marselha,
essa fabrica esteve em funcionamento até 1956, e € responsavel pela criacdo do modelo de
telhas “francesas” ou “marselhesas” (BELLINGIERI, 2003; GALLUCCI; CUNHA, 2008).

Os principais aspectos vantajosos dos materiais cerdmicos sdo sua resisténcia
mecanica e durabilidade, diversidade de produtos, custo baixo, facilidade de execucgdo e

manutengao, resisténcia a propaga¢ao do fogo e alta disponibilidade no mercado.
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1 PRODUTOS CERAMICOS

O setor de producao de materiais ceramicos ¢ heterogéneo e muito amplo. Portanto,
as ceramicas sdo classificadas de acordo com o tipo de utilizagdo final do produto, sendo as
ceramicas estruturais ou vermelhas, de revestimento, refrataria, de louga sanitaria ¢ de mesa,
isolantes de porcelana elétricos e térmicos, filtros e outros. O termo “olaria” se refere a
producao de tijolos e telhas em geral e o termo “ceramica”, aos produtos mais sofisticados
(GALLUCCI; CUNHA, 2008). Neste trabalho serdo tratadas as ceramicas estruturais ou
vermelhas, com foco na produgdo de blocos ceramicos e telhas, amplamente utilizados na
construcao civil com alto consumo no Brasil.

A ceramica estrutural pertence ao setor dos minerais nao metalicos da industria da
transformagdo mineral da cadeia produtiva da construcgdo civil, tendo a argila como principal
fonte de matéria-prima. Esse tipo de cerdmica recebe a denominagdo de ceramica vermelha
devido a coloracdo avermelhada de seus produtos, que consistem, principalmente, em tijolos
macicos, blocos de vedagdo e estruturais, telhas, elementos vazados, lajes, tubos cerdmicos
(manilhas) e argilas expandidas (BRASIL, 2017; ABCERAM, 2016; MACEDO, 2007). A
coloragdo desses materiais € oriunda do processo de queima e dos teores de compostos
fundentes nas matérias-primas.

Esse segmento de materiais cerdmicos ¢ o que mais se destaca no Brasil, e os
requisitos principais exigidos nas normas brasileiras sdo a durabilidade, faixa de absor¢ao de
agua, resisténcia mecanica a compressao, flexao e a abrasdo. A essas caracteristicas, somam-se
o baixo custo e a boa estabilidade quimica como vantagens desse grupo (PINTO, 2010;
MACEDO, 2007). Os principais produtos que representam a cerdmica vermelha sao os blocos

ceramicos e as telhas.

1.1 Blocos de vedacio e estrutural

Os blocos ceramicos podem ter fungdo tnica de vedagao, quando nao tém a fungao
de suportar outra carga vertical além de seu peso proprio, ou também fungao estrutural, quando
devem suportar outras cargas verticais. As caracteristicas desses blocos sdo a presenca de
ranhuras nas paredes externas para facilitar a aderéncia da argamassa no processo de

assentamento e canais ou “furos” prismaticos e/ou cilindricos ao longo dos eixos principais.
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Em suma, os blocos de vedacdo deverdo possuir, principalmente, esses canais no sentido
horizontal e, os blocos estruturais, necessariamente no sentido vertical (ABNT, 2005a, 2005b).

Esses blocos apresentam, em geral, seis ou oito furos, portanto ha o
desenvolvimento e pesquisa de outros formatos de blocos e distribui¢do dos canais. As
principais caracteristicas desses blocos sdo a rapidez e facilidade de execug¢do, além do preco

acessivel.

1.2 Tijolos macicos

Os tijolos macicos sd@o blocos paralelepipédicos de cerdmica vermelha sem a
presenca dos canais prismaticos ao longo de um de seus eixos. Os principais tijolos maci¢os
sdo classificados em tijolos de solo-cimento, de barro cru ou de barro cozido.

Os tijolos de solo cimento, também chamados de blocos de terra comprimida
(BTC), sdo produzidos misturando-se terra, 4gua e cimento. Os tijolos de barro cru ou “adobe”
sdao formas ruasticas de fabricagdo de blocos ceramicos, pois envolvem apenas o processo de
secagem e demanda cuidados especiais para resistir a intempéries. Este tipo de tijolo vem sendo
utilizado na construcao de moradias sustentaveis, pois envolve menos gasto energético em sua
fabricagao, podendo ser produzido no local da obra. Por sua vez, o tijolo de barro cozido ou
“tijolinho” ¢ uma evolucdo do adobe, uma vez que acrescenta o processo de cozimento do

material.

1.3 Telhas

As telhas compdem os materiais de ceramica vermelha mais visiveis em uma obra,
estando sempre expostas as intempéries do ambiente, como vento, poeira, insolag¢do, chuvas,
granizo etc. Sdo uma alternativa de cobertura muito bem vista, principalmente devido a sua
capacidade de resistir a essas intempéries e caracteristicas de isolamento térmico. Seu uso ¢
bastante difundido e possui uma grande variedade de formas quanto ao tipo de encaixe,
rendimento por metro quadrado, inclinagdo e estética. O tipo mais comum € o de capa e canal,
também conhecido como colonial e paulista, composto por duas pecas, uma concava (canais) e
outra convexa (capas), que se encaixam transversal e longitudinalmente.

A massa ceramica para produgdo de telhas normalmente ¢ composta por argilas do

tipo ilita € montmorilonita, ¢ ¢ conformada por extrusdo na forma de bastdes seccionados para
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prensagem na forma final, com variag@o do teor de umidade de 20 a 25% e posterior sinterizagao
a temperaturas de 900 a 1100 °C (ANDRADE, 2009; MACEDO, 2007). As especificagdes para
as telhas ceramicas englobam a necessidade de uma superficie lisa com inexisténcia de fissuras,
microfissuras, esfoliacdes, rebarbas e quaisquer defeitos para proporcionar um perfeito encaixe
e escoamento de dgua. A cor uniforme ¢ também outra caracteristica importante do produto,
devido a exposi¢do da cobertura da edificacdo. Essa uniformidade depende da distribuicao
granulométrica e a cor vermelha, da oxidacao dos compostos de ferro (ANDRADE, 2009;

MACEDO, 2007).
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2 PROCESSO PRODUTIVO DOS MATERIAIS CERAMICOS

O processo produtivo dos produtos ceramicos ¢ subdivido em etapas de extracao e

beneficiamento, mistura e conformacao e tratamento térmico, as quais podem ser percebidas na

Figura 7.
Figura 7 — Etapas do processo produtivo de materiais ceramicos
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A adi¢do de residuos pode ser feita imediatamente antes do processo de mistura e
conforma¢do da massa ceramica, de acordo com a composicdo de cada residuo utilizado,
podendo também ser feita antes da etapa de apodrecimento. Cada uma das trés etapas ¢ descrita

nos topicos a seguir.

2.1 Extracao e beneficiamento do solo

A extracdo nas jazidas de solo ¢ feita geralmente a céu aberto de forma manual ou
mecanica, sendo o material transportado por caminhdes. O beneficiamento ¢ o processo de
eliminagdo das impurezas e minerais indesejados misturados a argila por peneiramento,

sedimentacdo, filtragem e outros processos.
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A estocagem ou sazonamento ¢ importante para a decomposi¢do da matéria
organica presente no solo, processo conhecido como apodrecimento, tornando-a mais pura e
homogénea, além da garantia de produgdo em ¢época chuvosa (MACEDO, 2007;
ALBUQUERQUE, 2009). Esse processo se da pela agdo de intempéries naturais, conferindo
caracteristicas tecnologicas superiores aquelas que seriam obtidas com a matéria-prima bruta,
sendo o periodo indicado de seis meses a um ano (SANTOS, 1989; DUTRA, 2007).

A uniformizagdo do tamanho das particulas ¢ indispensavel para se obter uma boa
qualidade do produto ceramico, sendo realizada por moagem e/ou lamina¢ao, de maneira a se
reduzirem os torrdes presentes nas argilas e a granulometria das matérias-primas. Para cada tipo
de produto a ser produzido ¢ desejavel uma faixa granulométrica, o que ¢ discutido no item

sobre a Andlise Granulométrica (AG).

2.2 Mistura e conformacao da massa

ApOs a preparagao das matérias-primas a serem utilizadas na composi¢ao da massa
ceramica, deve ocorrer o processo de mistura dos compostos e adi¢do de agua em quantidade
minima suficiente para se alcangar plasticidade necessaria a massa. A adigdo de 4gua a mistura
com argilominerais fornece além das caracteristicas de plasticidade, resisténcia mecanica antes
da queima, retragdo linear de secagem, compactagio e outras (ABDI, 2016; ARAUJO, 2009).
A essa umidade adicionada da-se o nome de “4dgua de plasticidade” e, no processo de extrusao,
deve ser superior ao limite de plasticidade e inferior ao limite de liquidez (SANTOS, 1989). Na
conformacgdo por prensagem, por sua vez, o teor de umidade geralmente varia entre 5 e 10%,
usualmente tomada como metade do limite de plasticidade (ARAUJO, 2009), ndo podendo ser
muito alta (entre 16 € 25%), pois a prensagem acabaria por amassar o corpo de prova enquanto
o correto seria a desintegracao pela pressdo aplicada (MACEDO, 2007).

Feita a mistura e homogeneizacdo dos componentes da massa, realiza-se os
processos de conformagdo das massas granuladas por extrusdo ou prensagem. A prensagem se
da pela conformagdao da massa em molde rigido ou flexivel com aplicacdo de pressao pré-
determinada e posterior extragdo da peca. Esse procedimento ¢ viavel pela facilidade de se
obterem pecas uniformes e com dimensdes ¢ formas definidas (ARAUJO, 2009; ALBERO,
2000), muito utilizado na producao de pisos e revestimentos (PINTO, 2010). A pressao aplicada
para a moldagem adequada deve ser suficiente para expulsdo do ar presente na massa,

diminui¢do da porosidade e preenchimento total da cavidade do molde de maneira a manter a
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ortogonalidade, geralmente em torno de 200 a 500 kg/cm? (20 a 50 MPa) (ARAUJO, 2009). Na
extrusao a massa passa pela extrusora ou maromba, onde € compactada e forgada por um pistao
ou eixo helicoidal através de um bocal de acordo com o formato desejado da peca, em seguida
¢ cortado nas dimensdes necessarias (ALBUQUERQUE, 2009; AMORIM, 2007).

A aplicagdo de pressdes mais altas durante a prensagem ou a extrusdo aumenta o
grau de compactacdo da massa, no entanto dificulta a eliminacdo da umidade tornando o
produto mais propenso a trincamento.

Outros processos de conformacdo da massa cerdmica podem ser utilizados de
acordo com o produto que se deseja obter, como a suspensdo (barbotina), feita com uma
“solu¢dao” de argila e moldagem em moldes porosos, geralmente de gesso ou resinas

(ALBUQUERQUIE, 2009), utilizada para fabrica¢do de pegas de formas mais complexas.

2.3 Tratamento térmico

As massas utilizadas para a fabricacao de produtos ceramicos devem passar por
tratamentos térmicos de secagem e sinterizagdo (queima) para adquirir as propriedades

tecnologicas finais, conforme descrito a seguir.

2.3.1 Secagem

O processo de secagem dos corpos de prova € vital para a perda por evaporagao da
quantidade de 4gua remanescente dos processos de mistura e conformagao da massa. Pode ser
realizado de maneira natural, em regides de clima mais seco e em pecgas de pouca espessura,
onde se aproveita da radiagcdo solar e circulagcdo edlica natural, ou de maneira artificial, em
secadores a temperaturas de 50 a 150°C (AMORIM, 2007).

A secagem ¢ necessdria para se evitarem tensdes residuais e defeitos nas pecas
ceramicas e ocorre com a saida gradual da d4gua da massa por difusdo, o que acarreta contragao
nas pecas a medida que os grios das matérias-primas se aproximam uns dos outros. E neste
ponto em que fica visivel que a quantidade de dgua utilizada na mistura deve ser minima, uma
vez que pegas confeccionadas com argilas muito finas necessitam de maior volume de agua,
portanto sofrem maior contragdo na secagem, recomenda-se entdo a adicdo de materiais com

granulometria maior.
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E necessario também controlar a uniformidade da secagem, uma vez que o
empenamento das pecas pode ser causado pela diferenca na velocidade de secagem de
diferentes partes da peca (AMORIM, 2007). A secagem deve ocorrer de maneira lenta e
gradual, garantindo teor de umidade entre 0,8 ¢ 1,5% (ALBUQUERQUE, 2009), evitando a
formagdo de tensoes residuais, além da necessidade de se observar o posicionamento correto
das pecas durante a secagem. Os empenamentos podem ser causados sobretudo pela secagem
diferencial, quando uma parte da peca seca mais rapidamente que outra, causando

endurecimento dessa parte e contracdo da parte ainda plastica.

2.3.2 Sinterizacdo

A fase de sinterizagdo ou queima se da pelas transformagdes realizadas com o uso
de energia térmica, na qual ocorre o processo de se retirar a umidade remanescente da fase de
secagem. A sinterizacdo ¢ um processo irreversivel, no qual os defeitos cometidos nas etapas
anteriores tornam-se visiveis (PINTO, 2010; ANDRADE, 2009). Para a producdo de materiais
de ceramica vermelha sdo utilizadas temperaturas em torno de 950°C (SANTOS, 1989). Sao
trés os estagios que compdem a etapa de queima:

1. Pré-sinterizagdo: quando sdo eliminados a matéria organica e gases provenientes da
oxidagdo das matérias-primas; devendo ocorrer com aquecimento gradual da temperatura
ambiente até a temperatura desejada;

2. Sinterizagdo: tempo em que o forno permanece no patamar isotérmico, no qual parte
da matéria passa pelo processo de fusdo penetrando nos poros da massa; e

3. Resfriamento: feito de maneira gradual, como na pré-sinterizagdo, ¢ quando a fase
fundida se solidifica em um corpo mais resistente e denso.

O aquecimento e o resfriamento devem ocorrer de maneira gradual devido a
dilatacdo e contragdo que as pecas sofrem ao longo desses processos, podendo ocorrer
empenamento e trincamento dos materiais. Conforme Andrade (2009), a velocidade de aumento
e diminui¢do da temperatura varia com o tipo de forno e de solo utilizados, ndo havendo uma
curva-padrao para essas variagdes nem tempo padrao para permanecer no patamar isotérmico.
Da mesma maneira, deve-se ter o cuidado com o posicionamento das pecas dentro dos fornos,
pois o calor mal distribuido pode resultar em algumas pegas cruas ou com queima parcial,

devendo-se manter a atmosfera interna dos fornos sempre oxidante (MACEDO, 2007).
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A adigdo de fundentes a massa ceramica atua de maneira a diminuir a temperatura
necessaria para formagao da fase liquida durante a queima. O 6xido de potassio (K20), por
exemplo, funde-se sob a forma de uma mistura eutética com os 6xidos de silicio (SiO2) e de
aluminio (Al203) a 990°C e inicia a formagdo de feldspatos potassicos (K20.Al,03.6510;) a
partir de 1140°C. Dessa forma, aumentando-se a concentracdo de K»O na massa ceramica, a
temperatura de fusdo da mistura diminui e ocorre o aumento significativo na quantidade de fase
liquida (ALPER, 1995).

Durante a sinterizacdo, varios sdo os processos fisicos e quimicos que ocorrem na
massa ceramica, como a perda de massa, formagao de fase vitrea e de novas fases cristalinas e
soldagem dos graos (AMORIM, 2007). Os minerais alcalinos (ilita, feldspato etc.) presentes
nas matérias-primas formam uma fase liquida que penetra nos poros da massa, com a
viscosidade diminuida pelo aumento da temperatura, sendo eliminados por capilaridade.
Normalmente, para um processo bom de queima das argilas, recomendam-se temperaturas entre
900 e 1000°C (BRUXEL, 2011). A partir de 1150°C ha grande mudanga nas pecas, com
diminui¢do acentuada na taxa de retracdo, absor¢ao e porosidade aparente (ALVEZ; BALDO,
1997). O ferro, que proporciona coloracao avermelhada a massa ceramica, ¢ liberado por volta
de 900°C em forma de hematita. O Quadro 1 aponta os principais fenOmenos que ocorrem nos
materiais argilosos em funcdo do aumento da temperatura, conforme Rocha, Zorel Junior e
Lando (2017), Andrade (2009), Dutra (2007), Macedo (2007) e Alvez e Baldo (1997).

As trincas sdo comumente causadas pela rapidez da secagem, aquecimento e/ou
resfriamento, e normalmente se manifestam das bordas, onde se mostram mais abertas, para o
centro das pecas. As trincas causadas pelo aquecimento sdo pouco sinuosas, abertas e de bordas
dentadas, enquanto as de resfriamento se apresentam mais finas, lisas e de bordas fechadas
muitas vezes em forma de S (AMORIM, 2007; MACEDO, 2007). O processo de aquecimento
acelerado leva a formagdo e rapida liberagdo de gases originados da decomposi¢ao dos
materiais, sobretudo da matéria organica, levando a formagdo de bolhas superficiais
(ANDRADE, 2009). Deve-se, portanto, atentar-se aos defeitos de conformagao das pecas antes
do processo de queima, uma vez que os processos umidos ou secos ainda podem ser
reprocessados, enquanto os produtos sinterizados defeituosos ndo podem ser reaproveitados e

sdo descartados (GARCIA et al., 2015).
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Quadro 1 — Fenomenos fisicos e quimicos nos materiais argilosos em funcao da

temperatura
Temperatura (°C) Transformacao

110 ~ 150 Eliminac3o de 4gua higroscépica remanescente [1:%%4]

150 ~ 250 Eliminacio de 4gua adsorvida [1:%4]

350 ~ 650 Eliminagdo de 4gua estrutural, queima da matéria organica e

dissociacdo de elementos sulfurosos !*]

400 ~ 600 Bgﬁg]mposigéo de compostos organicos e reacdes de desidroxilacao
573 Transformagdo de quartzo a em B / acompanhada de expansdo [1:%5]
700 Reacgdes entre a silica e alumina com fundentes !

700 ~ 900 Inicio da fusdo de alcalis e oxidos de ferro !

870 ~ 900 Decomposi¢io de carbonatos e liberagio de CO, !

950 ~1225 Vitrificagdo / liberagio de cristobalita (SiO2) ©*!

1000 Inicio da fusdo dos CaO e FeO, com formagao de silicatos / elevagao

acentuada na resisténcia mecanica ¢ intensificagdo da coloragao
avermelhada por oxidagdo do ferro bivalente ao ferro trivalente [1:%]

1100 Formacao de espinélio aluminio-silicio 1!

1150 Superqueima / mudanga brusca na coloragio (cor preta) [*!
Até 1200 Formacio de fase liquida com redugio do volume de poros

1225 Transformagdo do espinélio em mulita e liberagdo de silica [°!

1750 Fusdo completa do sistema [*!

Fonte: [1] ANDRADE (2009); [2] DUTRA (2007); [3] MACEDO (2007); [4] ROCHA, ZOREL JUNIOR;
LANDO (2017); [5] SANTOs et al., 2017; [6] ALVEZ; BALDO (1997).
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3 MATERIAS-PRIMAS

As matérias-primas para producdo de materiais de ceramica vermelha sao
constituidas basicamente por argilas plasticas e ndo plasticas, com acréscimo de dgua e alguns
aditivos, mantendo-se a formulacao pré-estabelecida (PINTO, 2010; ALBUQUERQUE, 2009).
A fragdo argilosa apresenta granulometria muito fina, conferindo a massa plasticidade e ao
produto caracteristicas de qualidade. A fragdao nao-argilosa atua como redutora de plasticidade
na massa ceramica facilitando a conformacdo das pegas, a secagem e a sinterizacao
(ANDRADE, 2009; MACEDO, 2007).

E importante o estudo da formulagdo ideal para cada matéria-prima utilizada na
massa ceramica, pois cada caracteristica ¢ composi¢ao tem fungao especifica na conformagao
do produto. A composicdo da matéria-prima foi dividida conforme a distribui¢ao
granulométrica (Quadro 2), na qual a fragdo argilosa corresponde as particulas mais finas e a

fragdo ndo-argilosa, as particulas mais grossas.

Quadro 2 — Caracterizacio das matérias-primas

Caulinitas
Fra’g a0 argilosa Esmectitas
(plastica)

Ilitas

Silica livre

Silicatos

Fragdo ndo-argilosa ~ Carbonatos
(ndo plastica) Oxidos metalicos
Oxidos e sais soluveis

Matéria organica

Plastificantes
Aditivos Desplastificantes
Outros
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3.1 Fracao argilosa (plastica)

Santos (1989) define a argila como um “material natural de textura terrosa de baixa
granulometria, que desenvolve plasticidade quando misturado com uma quantidade limitada de
agua”. A principal fungdo da fracdo argilosa (ou argila gorda) ¢ conferir a massa a plasticidade
necessaria para garantir moldabilidade, coesdo, conformacdo e aumento das qualidades
mecanicas, sendo responsavel também pela retragio na secagem (ANDRADE, 2009; ARAUJO,
2009; MACEDO, 2007), sendo plasticidade o termo utilizado para definir a propriedade de um
material imido se deformar sem rompimento quando submetido a uma tensdo, permanecendo
deformado quando a tensdo aplicada ¢ cessada (SANTOS, 1989; AMORIM, 2007). No entanto,
o excesso de plasticidade da mistura dificulta a moldagem das pecas devido ao grau de
aderéncia elevado (ANDRADE, 2009; MACEDO, 2007). Nos revestimentos ceramicos, a
fracdo argilosa ¢ também responsavel por fornecer a composicdo desejada para o suporte
(biscoito) da placa (PINTO, 2010). Os principais grupos argilosos sdo: caulinitas, micas
hidratadas (ilitas) e esmectitas (montmorilonitas) (ABNT, 1995).

Os argilominerais apresentam dimensdes inferiores a 2 um e a composi¢ao
mineraldgica ¢ basicamente de caulinita, ilita e montmorilonita, formadas por camadas

tetraédricas de ions de oxigénio (O%) e silicio (Si*") e octaédricas de aluminio (AI**

) e hidroxila
(OH"), na qual a ordem, espagamento entre elas e as substitui¢des entre ions, como o aluminio
por magnésio ou ferro ou do silicio por aluminio ou ferro, sdo determinantes do tipo de
argilomineral (BRUXEL, 2011; ANDRADE, 2009). Quimicamente, os argilominerais possuem
em sua composi¢ao, principalmente, os elementos: magnésio, ferro, calcio, sddio, potassio, litio
e outros minerais que podem ser considerados impurezas e eliminados por processos fisicos
(beneficiamento) (BRUXEL, 2011; PINTO, 2010; ARAUIJO, 2009; AMORIM, 2007).

As argilas podem receber outras denominagdes com relacao a génese e composicao
mineralogica, como caulins (china-clays), bentonitas, refratarias (fire-clays), para ceramica

branca (ball clays) entre outras (AMORIM, 2007; MACEDO, 2007; SANTOS, 1989). Os

argilominerais mais importantes para a producdo ceramica sao descritos a seguir.

3.1.1 Caulinita

As argilas que possuem alto teor de caulinita sdo consideradas refratarias, devido a

alta concentragdo de silica (Si0») e gibsita (Al(OH)3), formando uma estrutura bilaminar com
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uma camada tetraédrica de silicato (SiO4#) e uma octaédrica de gibsita do tipo 1:1 sobrepostas
e ligadas por pontes de hidrogénio (Figura 8a), o que evita a penetragao de agua entre as
unidades estruturais e resulta em baixa expansao e plasticidade (PINTO, 2010; ARAUIJO, 2009;
AMORIM, 2007; ABNT, 1995; SANTOS, 1989), além de fornecer aumento da refratariedade
e perda de massa durante a queima (COUTINHO; VIEIRA, 2016). Os silicatos mais abundantes
com estruturas em folha estdo presentes, por exemplo, nas moscovitas, mica muito comum em
varios tipos de rochas, e na caulinita sob a forma de Si2Al,Os(OH)4 (PRESS, 2006). Na estrutura
da caulinita podem ocorrer substituicdes no tetraedro de Si* por AI** e no octaedro de AI** por
Fe?" e/ou Mg?* (ANDRADE, 2009). A moscovita, devido a sua estrutura lamelar, pode causar
defeitos nas ceramicas, mas pode atuar como fundente quando em tamanho reduzido
promovendo a formagdo de fase liquida durante a sinterizacdo (COUTINHO; VIEIRA, 2016).

Juntamente com outros tipos de argila, as caulinitas compdem cerca de 75% das
rochas sedimentares do planeta, e as argilas que contém caulinita s3o muito utilizadas na
formulacdo de massas ceramicas, sendo responsavel por conferir plasticidade a mistura
(COUTINHO; VIEIRA, 2016), no entanto, a caulinita pura ndo ¢ recomendada para produ¢do
de ceramica vermelha devido as caracteristicas de cor branca p6s-queima, perda de massa e
contragao linear elevada, o que proporciona comportamento refratario na sinterizagao e diminui
muito a porosidade dos produtos pds-queima, mas podem ser utilizadas em menores teores se
misturada a oOxidos de ferro, gridos de areia e outros elementos (BRUXEL, 2011;
ALBUQUERQUE, 2009; ANDRADE, 2009; CASSAN, 2008; MACEDO, 2007). Para a
fabricacdo de porcelanatos os teores de caulinita na massa ceramica variam de 10 a 15% para

atribuir a cor branca ao produto (ARAUJO, 2009).

3.1.2 Esmectitas

A esmectita ¢ um silicato de aluminio e/ou magnésio hidratado e, da mesma forma
como na ilita, apresenta substituicdo parcial ou total do aluminio de sua estrutura por outros
cations neutralizantes, como ferro, magnésio e outros. S3o, em geral, encontradas em rochas
derivadas de cinzas vulcanicas, as bentonitas, € tem a propriedade de aumentar as propriedades
plasticas e coloidais das massas em conjunto com as ilitas, porém causam mais variacdo linear
na secagem e na queima (AMORIM, 2007; MACEDO, 2007).

As montmorilonitas sdo os principais argilominerais componentes deste grupo, €

sua estrutura ¢ formada por uma camada octaédrica de gibsita (AI(OH)3) entre duas camadas
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tetraédricas de silicato (SiOs), apresentando moléculas de agua entre essas unidades estruturais
(Figura 8b), o que torna facil a dispersdo em agua e aumenta a expansdo e a plasticidade
(PINTO, 2010; ANDRADE, 2009; ABNT, 1995). Dessa forma, as argilas que contém grandes
quantidades de esmectitas possuem alto grau de plasticidade (SANTOS, 1989) e granulometria
fina, o que contribui para o preenchimento de microporos durante a prensagem e melhor

sinterizagdo dos corpos de prova (CHRISTOFOLETTI; BATEZELLI; MORENO, 2015).

3.1.3 Ilitas

A ilita ou mica hidratada, encontrada em argilas, argilitos e xistos, diferencia-se da
montmorilonita pela substituicdo maior de silicio (Si**) por aluminio (AI**), o que torna as
argilas ricas em ilitas sensivelmente menos refratarias (PINTO, 2010; ARAUJO, 2009;
AMORIM, 2007; MACEDO, 2007), sendo originada das micas por hidratagdo (substituicao de
K por H>O) sem modificagdes estruturais (ABNT, 1995). Podem ser descritas, portanto, como
um silicato de aluminio hidratado, com alto teor de 6xido de potassio e granulometria muito
fina, possuindo por isso boa plasticidade e trabalhabilidade, com bom desempenho na secagem.
Esse mineral pode ainda contribuir para a coloracdo avermelhada dos compostos ceramicos
quando possuem ferro em sua composi¢cao (MACEDO, 2007).

A estrutura das ilitas se diferencia das montmorilonitas pela presenca de cations de
potassio (K*) entre as unidades estruturais (Figura 8c), o que d4 mais estabilidade ao mineral e

diminui a capacidade de adsor¢ao de dgua e permuta cationica.
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Figura 8 — Estrutura em camadas dos argilominerais (a) Caulinita; (b) Montmorilonita;
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Fonte: Pinto, 2010 (Adaptado)

Devido a interacao do potassio com o aluminio, quando houver pouca substitui¢do
do silicio as liga¢des entre as unidades estruturais se mostra mais fraca e, portanto, mais

suscetivel a adsorcao de agua (PINTO, 2010).
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3.2 Fracao nao-argilosa (nao plastica)

A fracdo ndo-argilosa (ou argila magra) atua, primordialmente, na fase de
processamento térmico, com o proposito de reduzir a retragdo e deformagao da massa ceramica
no processo de secagem e baixar a temperatura de vitrificagdo, sendo, portanto, chamados de
materiais fundentes (PINTO, 2010; ALBUQUERQUE, 2009; ANDRADE, 2009). A presenca
das areias nos produtos ceramicos aumenta sua porosidade, facilitando a perda de agua durante
a sinterizacdo, com consequéncias na resisténcia do material (BRUXEL, 2011). As matérias-
primas nao plasticas principais sdo os filitos (rocha composta por sericitas, caulinita e quartzo),

carbonatos, feldspatos, micas, 6xidos metalicos, sais soliveis e matéria organica.

3.2.1 Silica livre

A silica livre tem a funcdo de reduzir a plasticidade e retragdo das argilas, podendo
aumentar a refratariedade e a resisténcia mecanica do produto ceramico quando se forma o
silicato de célcio em associagdo com o o0xido de calcio (CaO) atuando como uma espécie de
esqueleto do material durante a formagdo da fase liquida (COUTINHO; VIEIRA, 2016;
ARAUJO, 2009; MACEDO, 2007).

O quartzo atua como material de enchimento de poros na massa ceramica e pode
ser utilizado na produgdo de telhas ceramicas no percentual de 15 a 30% em peso, no entanto
seu excesso pode reduzir muito a plasticidade e resisténcia mecanica da massa (GOES ef al.,
2014; MACEDO, 2007). A presen¢a do quartzo ¢ importante também para regulagdo do
coeficiente de dilatagdo das pegas e originar a estrutura do corpo cerdmico no suporte das placas
de revestimento ceramico, apresenta dureza, alto ponto de fusdo e capacidade de vitrificagao
(PINTO, 2010; ANDRADE, 20009; ARAUIJO, 2009;: MACEDO, 2007). A estrutura do quartzo
¢ do tipo tridimensional, no qual se formam redes em que tetraedros de silicato (SiO4*)
compartilham entre si dois ions de oxigénio para cada ion de silicio, tomando a configuracao
de SiO2 (CASSAN, 2008; PRESS, 2006).

Um cuidado deve ser tomado com o percentual de quartzo na massa ceramica, que
pode originar pegas com resisténcia mecanica reduzida. Durante o processo de queima, a forma
estavel do quartzo a temperatura ambiente, chamada quartzo a, transforma-se em quartzo 3 a
temperatura de 573°C com expansdo de cerca de 3% de seu volume, o que pode levar ao

surgimento de trincas no produto ceramico (PINTO, 2010; ARAUJO, 2009).
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3.2.2 Feldspatos

Os feldspatos sao compostos silico-aluminosos alcalinos ou alcalino-terrosos com
granulometria fina atuam como fundentes na composi¢cdo da massa ceramica, pois apresentam
ponto de fusdo préximo as temperaturas comuns de sinterizagdo e fazem parte da estrutura
cristalina no produto sinterizado (GOES et al., 2014; MACEDO, 2007). Estao presentes em
rochas magmaticas e ddo origem aos argilominerais. Os minerais componentes dos feldspatos
mais importantes para a industria ceramica sdo a albita (NaAlSizOg), o ortoclasio (KAISi30g) e
a anortita (CaAl>Si20g) (PINTO, 2010; ANDRADE, 2009). Os feldspatos, assim como o
quartzo, sdo estruturas tridimensionais, com a jungdo de tetraedros de silicio (SiO4*) e
compartilhamento dos quatro ions de oxigénio (PRESS, 2006).

Os silicatos compdem cerca de 95% da crosta terrestre, sendo o tipo mais abundante
de mineral (KLEIN; DUTROW, 2012; CASSAN, 2008). Sao compostos de um ion central de
silicio (Si*") circundado por quatro ions de oxigénio (0*), formando SiO4* com carga negativa,
portanto se liga a cations, frequentemente, para formar minerais eletricamente neutros, como o
sodio (Na"), potassio (K"), célcio (Ca*"), magnésio (Mg>") ou ferro (Fe?*), e, frequentemente,
o aluminio (AI**) substitui o silicio. Podem ser encontrados isolados, quando se ligam a esses
cations, ou quando associados a outros tetraedros de silicato compartilhando ions de oxigénio
formando estruturas em cadeias simples, duplas, em folhas ou tridimensionais (CASSAN,
2008).

Ao queimar a temperaturas acima de 1100°C, os feldspatos atuam como fundentes
por apresentarem temperatura de fusdo relativamente baixa (entre 1100 e 1550°C), diminuindo
a temperatura de queima do produto e a porosidade pela formagao de fase liquida que preenche
os poros por capilaridade, enquanto que, abaixo dessa temperatura, comportam-se como

substancias inertes (PINTO, 2010; ANDRADE, 2009; ARAUJO, 2009).

3.2.3 Carbonatos

Carbonatos sdo compostos pela combinacao de carbono e oxigénio, sob a forma de
complexos anidnicos dos carbonatos (CO3*), que consistem em um atomo de carbono
circundado por trés ions de oxigénio em um tridngulo. Alguns minerais carbondticos sdo
encontrados combinados com o calcio € o magnésio, sob a forma de carbonato de calcio ou

calcitas (CaCQO3), carbonato de magnésio ou magnesitas (MgCOs3) e carbonato de calcio e
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magnésio ou dolomitas (CaMg(COs3)2). Similarmente a estrutura foliar dos silicatos, os
carbonatos sdo dispostos em estruturas folidceas, sendo conectados por esses cations (Ca*" e
Mg?") (KLEIN; DUTROW, 2012; PRESS, 2006).

A calcita ¢ um dos minerais ndo-silicaticos mais abundantes, sendo o composto
principal das rochas calcérias, e a dolomita, por sua vez, compoe as rochas dolomiticas, sendo
formada pela separagao alternada por camadas de calcio e magnésio das folhas de carbonato
(KLEIN; DUTROW, 2012; PRESS, 2006).

Para a producdo de materiais ceramicos, o teor de carbonatos, assim como o de
compostos de enxofre, deve ser baixo, especialmente pela liberagdo de gas carbonico (CO»)
durante a dissociacdo (CaCO3 a 800°C e MgCO; a 600°C) e consequente aumento da
porosidade e provocacdo da formacao de eflorescéncia nos produtos, enquanto os oxidos
restantes (CaO ¢ MgO) podem reagir com os outros compostos e atuar como fundentes
secundarios. Em temperaturas acima de 950°C, a calcita e a magnesita reagem com o quartzo e
argilominerais para formagdo de silicatos resistentes, como o de calcio (CaSiO3) e o de
magnésio (MgSiO4) (PINTO, 2010; MACEDO, 2007).

Os carbonatos contribuem para o aumento da porosidade, mas diminuem a retragao
de queima e expansdao por umidade em virtude de ndo conterem agua em suas moléculas
(PINTO, 2010). Dessa forma, argilas com alto teor de calcério tendem a formar produtos com
menor resisténcia mecanica apos a queima (SANTOS et al., 2016). Os granulos de calcario
(CaCO0:s), presente em cascalhos, areias calcarias e outros, passa por quebra durante o processo
de queima, resultando em éxido de calcio (CaO) e gas carbonico (CO3). O COz ¢é liberado para
a atmosfera e o CaO, por sua vez, hidrata-se na presen¢a de umidade formando o hidroxido de
calcio (Ca(OH)2), que se expande com uma pressdo maior que a resisténcia do material
ceramico, produzindo fissuras e lascas no produto. Geralmente, recomenda-se a diminuigdo da
granulometria das matérias-primas e o controle da quantidade de calcario, mantendo o teor
abaixo de 8-10% (MACEDO, 2007). O lascamento pela liberagdo de gases pode ser mais
elevado em pegas com baixa porosidade, alto teor de argilas de granulometria fina, grandes

espessuras ¢ alta velocidade de aquecimento.

3.2.4 Oxidos metilicos

Os 6xidos sdo formados pelos anions de oxigénio (O*) combinados com cations de

outros elementos, geralmente ions metéalicos, formando minérios de grande importancia
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econdmica, como os minérios de cromo, titanio e ferro (KLEIN; DUTROW, 2012; CASSAN,
2008; PRESS, 2006).

Os principais 6xidos metalicos presentes nas argilas sao os 6xidos de ferro I e II
(férrico ou hematita — Fe2O3 e ferroso — FeO), magnetita (FeO.Fe;O3 ou Fe30s), limonita
(hidroxido de ferro — Fe(OH)3.nH>0), goethita (FEOOH), anatésio (didxido de titdnio — TiO»),
ilmenita (FeO.TiO.) e outros. O efeito da presenca desses 6xidos €, essencialmente, a alteracao
da cor do produto pds-queima, oxidagao da hematita e magnetita proporcionam coloracao
vermelha e preta, respectivamente, e reducdo da refratariedade, normalmente encontrados em
materiais para telhas cerimicas em teores de 8 até 10% (CARREIRO et al., 2016; CAMARA
et al., 2013; KLEIN; DUTROW, 2012; BRUXEL, 2011; PINTO, 2010). Conforme Macedo
(2007), a soma dos teores de hematita e anatdsio deve ser maior que 2% para que os produtos
ceramicos apresentem cor avermelhada, do contrario terdo aparéncia clara e esbranquicada,
entretanto, a presenga de anatisio em teores mais elevados nas massas ceramicas também
deixem o produto com a cor acinzentada (SANTOS, 1989).

A presenga de teores mais elevados de 6xidos de ferro pode acarretar a formacgao
do coragdo preto, regido escurecida no interior dos produtos pos-queima que acarreta
inchamento e deformagdes piroplasticas. Por sua vez, teores elevados de dioxido de titanio
tendem a intensificar a cor proporcionada pela oxidagdo da hematita e magnetita (DAMIANI
et al.,2001; PINTO, 2010).

O coragao preto ¢ formado pela ocasido de duas reagdes, a carbonizacao da matéria
organica e a reducao de 6xidos de ferro pelo monoxido e didxido de carbono gerados pela
carbonizagdo, pois os 6xidos de ferro reduzidos (Fe3Os e FeO) apresentam coloragdo mais
escura e dificultam a saida de gases, inchando a peca (DAMIANI et al., 2001; PINTO, 2010).
O coragdo preto ¢ assim chamado por caracterizar uma mancha de tonalidade acinzentada a
preta no interior do produto, podendo ser visto ao longo de sua secgdo transversal. E causado
pela combustdo incompleta da matéria organica (compostos de carbono) presente na massa,
quando ndo ocorre a oxidagdo total das matérias-primas, podendo ser influenciado pela baixa
porosidade, pressao de compactacao e velocidade de queima, sendo evitado pela adicdo de
substancias nao plasticas (magras) (PINTO, 2010; AMORIM, 2007; MACEDO, 2007). A
presenca do coragdo preto, em alguns casos, ndo ¢ aparente na superficie das pegas, todavia é
um grande problema em pegas pouco espessas, como as ceramicas de revestimento, provocando
deformacdes piroplasticas e inchamentos que deterioram as caracteristicas técnicas e estéticas

dos produtos (AMORIM, 2007; MACEDO, 2007).
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3.2.5 Oxidos e sais soluveis

Os oxidos soluveis de metais alcalinos (Na2O e K>O) e alcalino-terrosos (MgO e
Ca0O) estao presentes em quantidades mais baixas nas argilas, somando cerca de 5% da
composi¢do ¢ podem ser formados durante o processo de sinterizagdo causando alguns
inconvenientes, entretanto sua presenga contribui para a reducao da porosidade e o abaixamento
da temperatura de queima, devido a reatividade com a silica ¢ os argilominerais (ARAUJO,
2009; MACEDO, 2007; BORLINI et al., 2005). Os cations metalicos formam ligacdes idnicas
com os atomos de silicio, substituindo a ligacao covalente existente entre este e os atomos de
oxigénio, diminuindo a energia de ativacdo necessaria para formacgdo da fase vitrea e liquida
(SANTOS et al., 2017, COUTINHO; VIEIRA, 2016; PINTO, 2010).

Os sais soluveis mais comuns, além dos carbonatos, sdo os sulfatos, compostos pela
combinagio de enxofre e oxigénio sob a forma de anions de sulfato (SO4>), no qual se forma
uma estrutura tetraédrica com o atomo de enxofre central e quatro ions de oxigénio circundantes
(PRESS, 2006). Os sulfatos mais comuns sdo o de calcio (CaSOs), de magnésio (MgSOa), de
sodio (NaSOs), de potassio (K2SO4) e outros que podem provocar o surgimento de

eflorescéncias ao longo do tempo nos produtos ceramicos (PINTO, 2010).

3.2.6 Matéria orgdnica

A matéria organica ¢ formada pela decomposicdo e compactacdo de restos de
organismos vivos (CASSAN, 2008). A presenga de matéria organica no solo incrementa sua
plasticidade, contudo pode influenciar na qualidade final dos materiais produzidos, diminuindo
a porosidade do material sinterizado, além de provocar rupturas durante a secagem e a presenca
do coragdo preto (PINTO, 2010; ANDRADE, 2009; MACEDO, 2007). Por outro lado, durante
a sinterizacgdo, a queima da matéria organica resulta no desprendimento de gases e consequente

aumento dos poros no produto (HEREK et al., 2009).
3.3 Aditivos
Com o intuito de incrementar as propriedades finais dos produtos ou melhorar a

qualidade do processamento sdo adicionados vdarios aditivos a massa ceramica, como o

carboimetilcelulose (CMC), aumentador da viscosidade da massa, a poliacrilamida
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parcialmente hidrolisada (PHPA), usada para inibir e encapsular argilas hidrataveis
(ALBUQUERQUIE, 2009). Citam-se também, como aditivos, outras matérias-primas minerais,
como a alumina, alumina calcinada, carboneto de silicio, 6xido de zinco e silica ativa
(AMORIM, 2007). A amoénia ¢ um aditivo que pode ser utilizado para diminuir o efeito do
coragdo preto (ANDRADE, 2009).

Outros aditivos podem ter a funcdo desplastificante aumentando a granulometria
das massas, como a areia, com granulometria entre 50 ¢ 500 um, chamote ou grog, argila
queimada e moida com granulometria entre 80 e 800 um, ¢ o p6 de carvao em teores de 1 a 2%,
0 que proporciona mais porosidade a massa e reduz o consumo de combustivel no forno
(PRACIDELLI; MELCHIADES, 1997; MACEDO, 2007).

A 4gua, por sua vez, ¢ um aditivo utilizado para compor a massa ceramica com
intuito de fornecer maior plasticidade e tenacidade aos materiais plasticos, facilitando a
moldagem e conformacgao. Neste trabalho, nenhum outro aditivo, além da agua, foi adicionado
a massa ceramica.

Dessa maneira, a caracterizagdo das matérias-primas ¢ importante para a previsao
das mudancas nas propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova com adi¢ao de rejeitos ou

outros aditivos.
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MATERIAIS E METODOS

A descrigao dos materiais utilizados e os métodos experimentais realizados para
caracterizagdo das matérias-primas e dos corpos de prova sinterizados foi dividida em quatro
partes (Figura 9). Primeiramente, sdo descritos os processos de separacdo utilizados para
preparacgao dos rejeitos antes da adi¢ao nas massas, sedimentagdo e flotacao. Na segunda parte,
apresentam-se os materiais ¢ métodos adotados para a caracterizacdo das matérias-primas
(“argila” e residuos), discutindo as técnicas de caracterizacdo utilizadas. Na terceira parte,
descrevem-se os procedimentos preliminares de producdo dos corpos de prova, incluindo a
formulagdo das massas com a proporcao de residuos e a metodologia adotada para moldagem,
secagem e sinterizacdo. Na quarta parte, descrevem-se os materiais e métodos utilizados nos

ensaios para avaliacdo das propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova.

Figura 9 — Divisdo esquematica das etapas da pesquisa

! Parte | |
i Preparagdo das matérias-primas i
Clarificado Flotado
1 (sobrenadante) (superior) !
'| Sedimentacéo Flotacdo i
! Lodo Nao flotado '
: (corpo de fundo) (inferior) !
T 1
: Parte Il Lo Parte Il i
i Caracterizacdo das matérias-primas ! | Procedimentos preliminares !
E i E Planejamento Mistura da i
! AG DRX b experimental massa !
| FRX LP i | Fabricagdo dos corpos de prova i

' Parte IV '
| Avaliagao das propriedades tecnologicas dos corpos-de-prova |
i RLS PF AA MEA MRF | i
| RL \ :
| RLQ Cor PA MEV MRC :

AG — Analise Granulométrica; DRX — Difracdo de raios-X; FRX — Fluorescéncia de raios-X; LP — Limite de
Plasticidade; RL — Retragdo Linear; RLS — Retragao Linear de Secagem; RLQ — Retracdo Linear de Queima; PF
— Perda ao Fogo; AA — Absorcao de agua; PA — Porosidade Aparente; MEA — Massa Especifica Aparente; MEV
— Microscopia Eletronica de Varredura; MRF — Moédulo de Ruptura & Flexdo; MRC — Mddulo de Ruptura a
Compressao.
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1 PREPARACAO DAS MATERIAS-PRIMAS (PARTE I)

A preparacao do rejeito para utilizacdo como matéria-prima nesta pesquisa esta
organizada da seguinte forma: moagem e caracterizagdo do rejeito  puro,
separacdo/enriquecimento em ferro ou silica por sedimentacdo e flotagdo e estudos de
viabilidade de aplicacdes tecnoldgicas em materiais ceramicos.

O rejeito da extracao/beneficiamento de ferro da Samarco Mineragdo em Minas
Gerais consiste em uma mistura de residuos arenosos e argilosos provenientes dos processos de
beneficiamento utilizados pelas industrias (DEY, 2012). Apds esses processos de separagdo, a
empresa utiliza a parcela desejada e, ao efetuar o descarte dos rejeitos, as fragdes sao novamente
misturadas e depositadas nos reservatdrios de barragens. Esses rejeitos possuem um teor
relativamente elevado de ferro (10-50 %) e granulometria fina, o que dificulta ou impossibilita
o processamento técnico de maneira viavel economicamente (DEY, 2012; GOMES, 2011,
ROCHA, 2009).

A primeira etapa da preparagdo das matérias-primas ¢ constituida pela secagem de
maneira a eliminar o excesso de umidade. O material ¢ levado a em estufa com temperatura
menor que 70°C ou, preferencialmente, em local aberto exposto ao sol, o que foi feito neste
trabalho tanto para as amostras de solo quanto para as de residuos.

A segunda etapa ¢ a de cominuicdo, que se da pela fragmentagdo das matérias-
primas com o objetivo de reduzir a granulometria, primeiramente por britagem, util para
destorroar o solo quando este ¢ coletado em torrdes maiores que 5 cm, € posteriormente por
moagem, a qual ¢ de fundamental importancia para a redugdo granulométrica das particulas de
maneira a aumentar a reatividade dos compostos e garantir as condi¢des de compactagdo, uma
vez que a forma das particulas influencia na obtengdo do produto prensado semiacabado.
Contudo, ¢ importante analisar a dureza das matérias-primas, haja vista a alta abrasdo que pode
gerar nos moinhos, sendo mais indicado nesses casos a moagem por via umida (ABDI, 2016;
PINTO, 2010; ARAUJO, 2009). Apos a moagem, caso seja notado teor de umidade ainda no
solo, o processo de secagem deve ser repetido.

Além desses processos, as amostras moidas de solo foram peneiradas em tamis com
abertura de 425 pum (35 mesh) com agitacdo mecanica, visando uniformizar a granulometria
com a separacdo das particulas de maior tamanho. Para preparacdo dos residuos a serem
adicionados a massa ceramica foi efetuada a secagem em estufa a 105 £ 5°C durante 24 horas

e destorroamento com uso de almofariz e pistilo.
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1.1 Sedimentacao

O procedimento de sedimentacdo foi realizado ap6s a dispersao de 500 g de rejeito
puro em 500 mL de 4gua (50% em massa) e ajuste do pH para o valor de 10,5 com adigdo de
soda caustica. Foi utilizada uma proveta de 1000 mL e o tempo de sedimentagdo utilizado foi
de 10 min, apds o qual foi drenado o clarificado e, em seguida, exposto a secagem em estufa a
105 £ 5°C. O lodo do fundo do processo foi realocado para um béquer de 1000 mL e

acondicionado em estufa para secagem.

1.2 Flotacao

Para o processo de flotagdo foi preparada a mesma dispersdo coloidal com 500 g de
rejeito puro em 500 mL de agua (50% em massa) e pH de 10,5 ajustado com adi¢do de soda
caustica. A flotacdo foi realizada no Laboratorio de Engenharia I (Curso de Engenharia Quimica
/ UFVIM) com a utilizacdo do mddulo didatico de flotagdo horizontal de bancada (Figura 10).
Foi utilizado o amido de milho como depressor para reforcar o comportamento hidrofilico da
hematita, diminuindo a flotabilidade das particulas (MAPA 2006), e a amina como coletora,

atuando como estabilizadora da espuma e coletora dos minerais de quartzo (BATISTELI,

2007).

Figura 10 — Flotador horizontal de bancada
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2 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS (PARTE IT)

Os ensaios para caracterizagao das matérias-primas sdo importantes para evitar

desperdicios e reduzir custos, além de melhorar a qualidade do produto.

2.1 Analise Granulométrica (AG)

A granulometria do solo esté relacionada com a plasticidade e outras propriedades
da massa ceramica, sendo as argilas com granulometria muito fina (< 2 pm) mais plasticas e
com elevada reatividade quimica, enquanto as argilas que contém graos mais grossos sao
caracterizadas por apresentarem menor plasticidade e superficie especifica, porém maior
estabilidade térmica, principalmente com granulometria acima de 60 um (GOES et al., 2014;
ANDRADE, 2009; MACEDO, 2007). As propriedades alteradas pela granulometria sdo
apresentadas na Figura 11, apresentando os argilominerais a menor granulometria e 0os minerais

acessorios, a maior.

Figura 11 — Caracteristicas dos solos quanto a distribui¢do granulométrica

- - Minerais acessorios

Estabilidade térmica

Refratariedade

Granulometria

Perda de massa / Retracdo de queima
Superficie especifica / Reatividade quimica
Plasticidade

Argilominerais

Embora as fragdes granulométricas finas sejam essenciais para a formulagao das
massas, produtos ceramicos ndo devem ser compostos apenas por argilas (<0,002mm), mas
também por silte (0,002 a 0,06mm), areia fina (0,06 a 0,2mm), média (0,2 a 0,6mm) e grossa
(0,6 a 2,0mm) (ABNT, 1995), cujas propor¢des sdo determinadas conforme a NBR 7181. Os
métodos de ensaio do Departamento Nacional de Estradas de Rodagem (DNER): ME 051, ME
080 e ME 093 (ABNT, 2016b; ALMEIDA; FRANCO; TAVARES, 2015; DNER, 1994a;
1994b; 1994c¢), isso porque a fragcdo fina dificulta os processos de conformac¢do da massa,

secagem e queima, uma vez que os solos muito finos necessitam de grande quantidade de agua
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para desenvolver sua plasticidade (SANTOS et al., 2016; ANRADE, 2009). Essas argilas
apresentam alto grau de compactagdo, o que dificulta a eliminacdo de umidade durante a
secagem e sinterizacdo, acarretando expressivas retragoes e deformacdes nos produtos
ceramicos (PRACIDELLI; MELCHIADES, 1997). Conforme Macedo (2007), o solo, para
apresentar alta plasticidade e boa resisténcia a flexao apds a secagem, devem possuir 60% de
particulas argilosas, 20% de silte e 20% na fra¢do arenosa.

Dessa maneira, ¢ importante dosar as matérias-primas de modo a se obter uma
mistura com granulometria adequada, que contenha graos finos, médios e grossos, buscando
uma formulagdo ideal, conforme o diagrama granulométrico de Winkler (Figura 12) e as
composi¢des granulométricas apresentadas na Tabela 1. Este diagrama apresenta graficamente
as caracteristicas granulométricas desejdveis para as matérias-primas, sendo possivel
determinar o ponto representativo do solo analisado em fungao do percentual de cada fragao

obtida (MACEDO, 2007).

Figura 12 — Diagrama granulométrico de Winkler com zonas indicadas para produgao
de materiais ceramicos

100% < 2 pm

10 90

100%
2|.Jma20|.?m 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100% > 20 pm

Desplastificacéo

Fonte: PRACIDELLI; MELCHIADES, 1997.
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Tabela 1 — Composi¢cao granulométrica dos produtos da cerimica vermelha

Regioes Composiciao granulométrica (%)
Tipos de produtos <2pm 2a20pm >20pm

A. Materiais de qualidade com dificuldade de 40 a. 50 20 .40 20 30

produgdo

B. Telhas, capas 30a40 20 a 50 20 a 40
C. Tijolos furados 20a30 20a 55 20a 50
D. Tijolos macigos 15a20  20a55  25a55

Fonte: PRACIDELLI; MELCHIADES, 1997.

O diagrama de Winkler ¢ importante para o estudo da composi¢do granulométrica
das massas, sendo fundamental para a caracterizagao das matérias-primas devido a influéncia
direta da granulometria na qualidade do processamento e propriedades do produto
(ANDRADE, 2009).

A andlise granulométrica foi realizada em Granulometro a laser, modelo 1190 da
Cilas Liquido, pertencente ao Laboratorio de Combustivel Nuclear (LABCON) do Centro de
Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN), com faixa de leitura de 0,04 pm a
2500,00 um. No ensaio foi disperso cerca de 5 g de material em 50 mL de 4gua e a leitura foi
realizada em 60 s em ultrassom com fung¢do dispersante para as particulas. A representagdao
grafica da distribui¢do granulométrica das amostras ¢ denominada curva granulométrica, na
qual a abcissa representa o tamanho das particulas em escala logaritmica (um), e a ordenada, a
percentagem acumulada da massa de solo seco com didmetro menor que o tamanho identificado

pelo equipamento.

2.2 Analise por Difraciao de Raios X (DRX)

O método de analise por Difracao de Raios X (DRX) ¢ muito utilizado para estudos
dos minerais componentes de amostras de solo, considerado de suma importancia para
elucidacdo das estruturas complexas como um guia para identificacdo qualitativa de compostos
cristalinos (ALBUQUERQUE, 2009). O resultado das analises do difratdmetro ¢ expresso no
grafico denominado difratograma, que apresenta a intensidade de radiacdo espalhada pela
amostra em fun¢do do angulo de espalhamento, formando picos de intensidade caracteristicos
das estruturas cristalograficas, identificadas aplicando a lei de Bragg (ALBUQUERQUE, 2009;
PEDRO, 2007).
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Neste trabalho, o ensaio de DRX foi efetuado em Difratdbmetro de raios-X
automatico, marca Rigaku, modelo D/MAX, gerador de raios-X de 3 kW, velocidade de
varredura do gonidmetro de 4,00°/min, com faixa de 0 a 80°, pertencente ao Laboratorio de

Difrag¢ao de Raios X / Servigo de Tecnologia Mineral - SETEM do CDTN.

2.3 Analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

A composi¢do quimica dos solos e outras matérias-primas influencia intimamente
o comportamento dos materiais cerdmicos, estando relacionada as propriedades fisicas e
quimicas dos produtos acabados (GOES et al., 2014). Para andlise quimica, destaca-se a
importancia das técnicas de fluorescéncia de raios X ou espectrografia por emissdo de raios X,
técnica analitica multielementar e ndo destrutiva utilizada para qualificar a composi¢do de
substancias inorganicas, como os argilominerais (AMORIM, 2007). Na analise de FRX, a
amostra ¢ irradiada por um curto periodo por raios X policromaticos de alta intensidade, que
tém sua energia absorvida pela amostra provocando deslocamento de elétrons orbitais e
resultando no espectro de emissdo de raios X caracteristico de cada elemento componente lido
pelo analisador de fluorescéncia de raios X (AMORIM, 2007; KLEIN; DUTROW, 2012). As
amostras foram peneiradas em tamis de 200 mesh (75 pm) e analisadas em equipamento Energy
Dispersive X-Ray Spectrometer, modelo EDX-720 da Shimadzu, detectando elementos
quimicos com numero atdmico entre o Sodio (Nall) e o Uranio (U92), no Laboratério
Multiusuario LIPEMVALE/UFVJM.

A técnica de FRX possui a limitagdo de caracterizar o material de acordo com os
oxidos presentes que podem estar combinados entre si formando diversos compostos
mineralogicamente distintos, portanto com significado abstrato se utilizada sem o
acompanhamento de outras técnicas que fornecam dados fisicos e mineralogicos (MACEDO,

2007; PINTO, 2010).

2.4 Limite de Plasticidade (LP)

A determinagdo do limite de plasticidade ¢ importante para a determinacdo da

quantidade de agua a ser adicionada a mistura, pois a adi¢do de menos dgua que o necessario

para a plasticidade adequada acarreta dificuldade nos processos extrusivos, enquanto a adi¢ao
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de muita 4gua pode levar ao surgimento de muitos poros nos materiais durante a sinterizacao
pela evaporagao e consequente formagao de gases.

A plasticidade do solo estd intrinsecamente relacionada a sua granulometria,
presenca de matéria organica e umidade (ALMEIDA; FRANCO; TAVARES, 2015) e pode ser
avaliada a partir dos limites de Atterberg. Esses limites sdo divididos em limite de plasticidade,
limite de liquidez (LL) e indice de plasticidade (IP). O limite de plasticidade (LP) ¢ tido como
o teor de umidade, expresso em porcentagem, necessario para enrolar uma massa de solo (seco
a 110°C) em cilindros de 3 mm de didmetro ¢ 100 mm de comprimento, sendo consideradas
ndo plasticos os solos que, com nenhum teor de umidade, ¢ capaz de formar esses cilindros. O
limite de liquidez € o teor de umidade acima do qual a massa de solo flui como um liquido
quando submetida a agitacdo. Por sua vez, o indice de plasticidade ¢ obtido pela Equagao 1.

IP= LL—-LP 1)

O ensaio de determinacdo do limite de plasticidade ¢é realizado no passante em tamis
de 35 mesh apds o destorroamento do solo e secagem a temperatura ambiente. A amostra ¢
colocada em cépsula de porcelana onde se adiciona agua destilada em pequenos incrementos,
amassando com espatula até se obter uma pasta homogénea e plastica durante 15 min. Em
seguida, uma pequena quantidade da pasta (em quintuplicata) foi rolada sobre uma placa de
vidro com a palma da mado, a fim de se obter um cilindro com as dimensdes mencionadas que,

ao ser alcangado, ¢ medido o teor de umidade da amostra, o qual ¢ tomado como o LP do solo

(ABNT, 2016a).
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3 PROCEDIMENTOS PRELIMINARES (PARTE III)

Deu-se o nome de procedimento preliminar ao planejamento estatistico dos
experimentos e aos processos de fabricagdo dos corpos de prova descritos neste capitulo. O
planejamento dos experimentos foi realizado buscando maximizar o controle dos fatores

experimentais, tornando o trabalho mais eficiente que a aplicagdo do método de tentativa e erro.

3.1 Fabricac¢ao dos corpos de prova

O processo de fabricagdo dos produtos ceramicos envolve, pelo menos, quatro
etapas: a preparacao das matérias-primas, geralmente por moagem, a mistura e conformagado da
massa, com adi¢ao de dgua e extrusdo das pegas ou prensagem em molde, a secagem, que pode
ser natural ou artificial, e a queima ou sinterizagdo, na qual as pe¢as adquirem suas propriedades
finais. Para alguns produtos pode haver a necessidade de outras etapas para a finalizagdo e
acabamento, o que nao sera tratado neste trabalho, uma vez que a producao de ceramica

vermelha ndo requer tratamento p6s-queima.

3.1.1 Planejamento experimental e formulacdo das massas

O planejamento da formulagdo das massas ceramicas ¢ fundamental para a
defini¢do das caracteristicas quimicas, fisicas € mecanicas desejaveis para o produto (PINTO,
2010). As massas ceramicas devem apresentar uma quantidade consideravel de argilominerais
de maneira a garantir a plasticidade necessaria para o processamento, embora grande
quantidade de materiais de granulometria fina dificultem a moldagem pela elevada aderéncia
que confere a mistura, o que prejudica os processos de secagem e sinterizacdo e,
consequentemente, as caracteristicas finais do produto. Em vista disso, devem-se adicionar a
esses argilominerais argilas com maior teor de impurezas, adequando a distribuicdo
granulométrica dos compostos misturados (MACEDO, 2007).

E possivel perceber na Figura 13 a variagio da tonalidade das amostras em forma
de po6 seco da “argila” e do rejeito puro e apos os processos de sedimentagado e flotagao passados

na peneira de 35 mesh.
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Figura 13 — Amostras secas das matérias-primas

Rejeito Fundo Clgrificadcz Flotado N3o Flotado
puro sedimentagdo  Sedimentacdo

Argila

Um dos ensaios de caracterizagdo dos corpos de prova é destrutivo (mddulo de
ruptura), assim, os experimentos foram organizados de maneira que estes fossem realizados por
ultimo, garantindo melhor dimensionamento do experimento (nimero de réplicas) e reduzindo
os custos da pesquisa. Além disso, para garantir uma melhor estimativa das caracteristicas dos
corpos de prova, foram utilizadas trés réplicas de cada formulagdo em cada temperatura. Dessa
forma o nimero de corpos de prova foi calculado pela multiplicagdo Formulagdes (n) x Nimero
de repeti¢des (3), totalizando 3n corpos de prova que podem ser reaproveitados para cada

experimento de acordo com a ordem estabelecida.
3.1.2 Mistura e conformacdo da massa

Neste trabalho a compactagdo da massa se deu por moldagem em molde metélico
retangular de 20x60 mm (PINTO, 2010; ANDRADE, 2009; DUTRA, 2007), mostrado na
Figura 14. O teor de umidade utilizado para mistura da massa e conformacao nos moldes foi de

10%, valor maximo indicado por Aratjo (2009), devido a proximidade a metade do LP.

Figura 14 — Ilustracio do molde utilizado

!.’ ‘ " F
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A prensagem uniaxial com pressdo de 20 MPa (200 kgf/cm?) foi aplicada sobre o
corpo de prova durante 5 minutos, com a utilizagdo de prensa hidraulica modelo P60100

BOVENAU com capacidade de 60 toneladas.

3.1.3 Tratamento térmico

Neste trabalho a secagem foi realizada em estufa LUCA-82 a 105 + 5°C durante
24h até que a diferenga entre pesagens sucessivas no intervalo de 1h ndo ultrapassasse 0,1%.
Para a queima, utilizou-se forno mufla Magnu’s, com taxa de 15°C/min até o primeiro patamar
de 1h na temperatura de 600°C e 15°C/min até o patamar de queima de 120 min na temperatura
de 950°C, como pode ser visto no ciclo de queima apresentado no Grafico 1. O resfriamento
foi feito de maneira natural, desligando-se o forno, procedendo a abertura e remogao dos corpos

de prova apés 24h, quando a temperatura interna da mufla fosse igual a temperatura ambiente.

Grifico 1 — Ciclo de queima utilizado
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Outros ciclos de queima podem ser estudados, considerando uma taxa mais lenta
de aquecimento ou patamar final de queima mais baixo ou mais elevado. Entretanto, visando
limitar as varidveis relacionadas a pesquisa, foi considerado apenas o ciclo de queima
apresentado no Grafico 1, de maneira a restringir a comparagdo entre a adi¢do de cada tipo de

rejeito.
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4 AVALIACAO DAS PROPRIEDADES TECNOLOGICAS DOS CORPOS-DE-PROV A
(PARTE V)

Conhecer as caracteristicas dos corpos de prova ¢ de suma importancia para orientar
a producdo dos materiais ceramicos, uma vez que essas propriedades estdo relacionadas entre
si de acordo com a composicao das massas. Por exemplo, a presenca de fundentes nas massas
diminui a porosidade e a absor¢ao de agua dos produtos; aumenta, porém, a retragdo linear.
Dessa forma, pode-se definir a faixa desejada de absor¢ao de dgua e a retragdo linear admissivel
do produto de acordo com o teor de fundentes e as temperaturas de sinterizacdo analisadas
(CAMARA et al., 2013; ANDRADE, 2009).

Os ensaios de Retragdo Linear (RL), Perda ao Fogo (PF), Absorgdo de Agua (AA),
Porosidade Aparente (PA), Massa Especifica Aparente (MEA), Coloracdo e Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) foram realizados para analise das propriedades fisicas dos
materiais ceramicos produzidos, os ensaios de Modulo de Resisténcia a Flexdo (MRF) e
Modulo de Resisténcia a Compressao (MRC), para averiguar a resisténcia dos corpos de prova
a solicitagdes mecanicas.

Todos os ensaios realizados nesta pesquisa foram analisados de acordo com o teste
de Tukey, apos a verificagdo da normalidade e independéncia dos dados e homogeneidade da
variancia, para verificar se ha diferenca estatisticamente significativa entre os resultados de
cada ensaio. Nos casos em que os resultados ndo seguiram distribuicdo normal, foi utilizado o
teste de Kruskal Wallis para verificar se ha diferenca entre os dados e o teste de Tukey HSD
(honmestly significant difference) para analisar quais dados diferiram mais entre si. Para as

analises estatisticas foi utilizado o software R (R, 2017).
4.1 Retracao Linear (RL)

A retragdo linear apresenta a soma da contragdo apresentada pelos corpos de prova
apos a secagem, denominada retragdo linear de secagem (RLs), e a sinterizagdo, retragdo linear
de queima (RLq). Para a medicao das dimensdes dos corpos de prova foi utilizado paquimetro
digital com resolucdao de 0,01 mm. Os valores para retragdo linear serdo positivos quando
houver retracdo e negativos quando houver expansdo, sendo a sua definicdo de suma
importancia para o estabelecimento das dimensdes dos moldes utilizados, sendo preferivel a
utilizacao de argilas com baixos valores de RL (AMORIM, 2007). O conhecimento dos valores

de RL ¢ destacado por Bruxel (2011) como sendo importante para uso correto de medidas de
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formas, pois, embora a RL ndo seja regulamentada por nenhuma norma, as medidas dos

produtos ceramicos apos a queima o sao.

4.1.1 Retracdo Linear de Secagem (RLs)

A retragdo linear de secagem representa a variacdo dimensional dos corpos de prova

logo apds o destacamento do molde e apds a secagem em estufa, calculado a partir da Equacao

2.

Lo —L
RLq (%) = ——3

x 100% )
0

Onde:

Lo = comprimento do corpo de prova ainda umido; e

Ls = comprimento do corpo de prova seco.

A RLs ndo deve exceder valores de 6%, uma vez que alta retragdo pode provocar

surgimento de problemas de deformagdes e trincamento dos produtos (AMORIM, 2007).

4.1.2 Retragdo Linear de Queima (RLq)

A retragdo linear de queima ¢ tida como a variacdo dimensional linear
(comprimento) do corpo de prova apoOs os processos de sinterizacdo, ¢ obtida por meio da
medi¢cdo com paquimetro da maior dimensdo linear do corpo de prova antes da queima e
compara¢do com a medicdo efetuada apds a queima, sendo tanto maior quanto maior a
temperatura de sinterizacao (BRITO et al., 2015). O valor da RLq ¢ obtido em percentagem

conforme a Equagao 3.

o Ls — Lg 0
RLq (%) = 3 X 100% A3

S

Onde:

Ls = comprimento do corpo de prova seco ndo-sinterizado; e

Lq = comprimento do corpo de prova apds a queima.

Os valores aceitaveis de RLq para produgdao de ceramica vermelha e de
revestimento sdo abaixo de 4%, de maneira a garantir a estabilidade dimensional dos produtos
sinterizados e reduzir os custos de producdo (CAMARA et al., 2013; PINTO, 2010), ¢

desejavel, entretanto, que esse valor seja ainda menor, em torno de 1,5 a 3,0%, sendo os valores
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de RLq abaixo de 1,5% considerados ideais (CARREIRO et al., 2016). E necessario atentar
para altos teores de fundentes na massa, uma vez que contribuem para a formacao da fase
liquida e densificagao com diminui¢ao da porosidade e consequente aumento da RLq (SANTOS
etal., 2017; BRITO et al., 2015; CAMARA et al., 2013; CAMARA et al., 2012).

Os valores de RLq negativos indicam a expansao dos corpos de prova, o que pode

ser ocasionado pela granulometria grossa das matérias-primas e consequente diminui¢dao da

trabalhabilidade e moldabilidade (DUTRA, 2007).

4.2 Perda ao Fogo (PF)

A perda ao fogo ¢ a variacdo de massa ocorrida entre a secagem (105 + 5°C) e as
temperaturas de sinterizacao (750, 850 e 950°C) calculada conforme a Equagdo 4 e expressa
em percentagem. E devida, principalmente, a perda de aguas coordenadas e adsorvidas,
hidroxilas dos argilominerais (Al(OH)3; e Fe(OH)s), dioxidos de carbono e enxofre, matéria
organica e componentes volateis (COUTINHO; VIEIRA, 2016; BRITO et al, 2015;
AMORIM, 2007; MACEDO, 2007). Para determinagdo dessa propriedade, foi utilizada uma
balanca analitica Shimadzu AUY?220 com capacidade de 220 g com precisao de 0,1 mg.

P, — Py
PF (%) = 5 % 100% (€))
q

Onde:

P4 = peso do corpo de prova seco sinterizado; e

Po = peso do corpo de prova seco ndo-sinterizado.

Sabe-se que quanto maior a temperatura de sinterizacao e o teor de matéria organica
maior a perda ao fogo. Isso ocorre devido a liberacdo de uma quantidade maior de carbono
oxidado e oxigénio (PINTO, 2010). Para diminuir a PF ¢ fundamental que o processo de
secagem seja efetivo, eliminando a maior quantidade de agua possivel durante essa etapa
(PINTO, 2010). A excessiva PF estd relacionada a porosidade e retragao linear de queima

(COUTINHO; VIEIRA, 2016; DUTRA 2007).
4.3 Coloracao

A analise de coloragdo € utilizada como um ensaio preliminar de triagem, uma vez

que a cor vermelha nem sempre ¢ indicativo das caracteristicas desejadas para os produtos
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ceramicos (ceramica vermelha), existindo argilas pobres em ferro que produzem materiais
ceramicos de cores claras com caracteristicas satisfatorias (SANTOS, 1989).

A coloragao avermelhada dos produtos ceramicos se deve, principalmente, a
oxidacdo dos compostos de ferro, sobretudo a hematita, portanto sua intensidade depende do
teor de 6xidos presentes nas matérias-primas e a uniformidade da distribuicdo granulométrica,
sendo a cor vermelha mais intensa manifestada em teores mais elevados de Fe;Os
(COUTINHO; VIEIRA, 2016; PINTO, 2010; ANDRADE, 2009). Abaixo de 1% desse teor, as
ceramicas ficam brancas apos a queima, entre teores de 1 a 5% a ceramica apresenta coloragao
rosacea e, acima de 5%, colora¢do mais intensa de vermelho (COUTINHO; VIEIRA, 2016). O
aumento da temperatura de sinterizagao intensifica a coloragdo dos produtos, sobretudo a partir
de 1000°C, devido a oxida¢ao do ferro bivalente a ferro trivalente, responsavel pela cor
vermelha (CARREIRO et al., 2016). A presencga de 6xidos de calcio e magnésio influenciam
na coloragdo branca e creme, uma vez que os derivados da dissociagdo desses 0xidos tendem a
se combinarem com o ferro presente formando silicatos com essa coloragao (MACEDO, 2007).

No caso da utilizagcdo de pigmentos para coloracdo da massa cerdmica, o teor de
oxido de ferro deve ser baixo, uma vez que a eficacia da pigmentagdo depende da brancura do
produto queimado (ARAUJO, 2009).

De acordo com a tonalidade do solo utilizado, € possivel pressupor a coloragdo que
a ceramica feita a partir dela ird possuir, como, por exemplo, argilas de cores claras podem ser
utilizadas para ceramica branca, enquanto argilas das tonalidades amarela, ocre, marrom, verde
e vermelha tendem a apresentar a cor avermelhada ap6s a queima em temperaturas acima de
950°C, no entanto, de argilas acinzentadas, geralmente pela grande presenca de matéria
organica, ndo € possivel presumir a coloragdo que a ceramica apresentara apds a queima
(SANTOS, 1989).

Neste trabalho utilizou-se a Carta de Munsell para analise qualitativa da coloragdo
dos produtos e classificagdo mais detalhada da variacao das tonalidades dos corpos de prova. A
coloragdo ¢ dada de acordo com a nomenclatura, valor e croma propostos no diagrama da Carta

de Munsell (MUNSELL, 2009).

4.4 Absorc¢io de Agua (AA)

Para realizacdo do ensaio de absorcao de agua, os corpos de prova sinterizados

secos devem ser pesados e, em seguida, submersos em dgua por 24 horas. Apos esse tempo, 0s
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corpos de prova sdo emersos, o excesso de dgua superficial removido com um tecido umedecido
e novamente pesados. Os corpos de prova foram pesados e o valor da absorcdo de agua

calculado conforme a Equagao 5 (ABNT, 2005¢).

o B, —F, 0
AA (%) = P X 100% S
q

Onde:

P4 = peso do corpo de prova seco sinterizado; e

Py = peso do corpo de prova sinterizado saturado apds submersao.

A massa seca ¢ determinada apos a limpeza do corpo de prova e secagem em estufa
a 105 £+ 5°C, efetuando a pesagem em intervalor de 1h assim que retirados da estufa, até que
duas pesagens consecutivas ndo difiram em mais de 0,25%. A massa imida ¢ obtida imergindo
os corpos de prova em um recipiente com volume suficiente de agua a temperatura ambiente
para manté-los submersos por 24h, apds o qual devem ser retirados do recipiente € 0 excesso
de agua removido com um tecido limpo e imido para pesagem dos corpos de prova (ABNT,
2005c¢).

E importante que se conhega a taxa de AA para avaliar o comportamento do produto
ceramico na presenga de agua, indicando a viabilidade de aplicacdo dos produtos em telhas,
blocos e outros, sendo representativa da porosidade do material e indicando o grau de
vitrificagdo (ALMEIDA; FRANCO; TAVARES, 2015; AMORIM, 2007). O aumento da
temperatura de queima diminui o teor de absorcao de agua, o que pode ser explicado pelo maior
preenchimento dos poros das pegas pela fusdo dos 6xidos fundentes (MEDEIROS et al., 2017,
CARREIRO et al., 2016; BRITO et al., 2015). Em contrapartida, a utilizacdo de materiais com
alto teor de silica resulta em produtos mais porosos e, consequentemente, maior teor de
absor¢do de dgua (BRUXEL, 2011). Dessa forma, a absor¢dao de agua influencia de maneira
inversamente proporcional na resisténcia mecanica dos produtos (ROCHA; ZOREL JUNIOR;
LANDO, 2017).

Nos blocos ceramicos de vedagao e estruturais, a absor¢ao de dgua deve ser superior
a 8% e inferior a 22% (ABNT, 2005a, 2005b), pois blocos com alta absor¢ao de agua
apresentam problemas de aderéncia da argamassa de reboco, uma vez que a d4gua da argamassa
¢ absorvida resultando em uma massa seca com baixa fixacdo (ALMEIDA; FRANCO;
TAVARES, 2015). Para a produgao de telhas ceramicas, a absor¢ao de 4gua deve ser inferior a

20% (ABNT, 2005¢).
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Além da absorcdo de agua, telhas cerdmicas devem ser avaliadas quanto a
impermeabilidade, de maneira a verificar se ha vazamento caso haja acaimulo de agua sobre as
telhas, sendo orientada pela NBR 15310 (ABNT, 2005c). Para execuc¢ao do ensaio de
impermeabilidade, coloca-se uma telha inteira em posi¢ao horizontal sobre a qual apoia-se um
tubo vazado contendo agua durante 24 horas. Apos esse periodo, analisa-se a superficie inferior
do corpo de prova, verificando se houve ou ndo vazamento, formagao de gotas ou aparecimento
de manchas de umidade. A importancia desse ensaio se da pela necessidade de se isentar o
usuario de riscos de vazamentos, o que pode provocar, além do inconveniente das goteiras, o

apodrecimento precoce do madeiramento dos telhados (MACEDO, 2007).
4.5 Porosidade Aparente (PA)
A porosidade aparente, calculada pela Equacao 6, apresenta a medida percentual do

volume de poros superficiais abertos dos corpos de prova, baseada no principio de Arquimedes

com imersdo em dgua a temperatura ambiente.

B, — P,
PA (%) = b _p X 100% (6)
u i
Onde:

Py = peso do corpo de prova sinterizado saturado;

P4 = peso do corpo de prova sinterizado seco; e

P; = peso do corpo de prova sinterizado imerso em agua.

O valor da porosidade aparente requerido deve ser abaixo de 20% para manter a
integridade mecanica das pecas durante o transporte, entretanto a presenga de porosidade
facilita o processo de secagem evitando o aparecimento de defeitos decorrentes da evaporagao
de gases durante a queima. Sabe-se que a porosidade estd diretamente relacionada a absorcao
de 4gua das pecas e inversamente a presen¢a de fundentes na composicao da matéria-prima,
que, por sua vez, preenchem os poros durante a formagio da fase liquida (CAMARA et al.,

2013; ANDRADE, 2009).
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4.6 Massa Especifica Aparente (MEA)

O quociente entre a porosidade aparente (PA) e a absor¢ao de dgua (AA) resulta na
massa especifica aparente (MEA) ou densidade aparente, conforme a Equacdo 7, podendo ser

calculada considerando o peso seco, saturado e imerso dos corpos de prova.
MEA (g/em?) = TA_ B _ B
glem) == v = P,

Onde:

)

Ps = peso do corpo de prova seco sinterizado (g);

V. = volume aparente (cm?);

Py = peso do corpo de prova saturado (g); e

P;i = peso do corpo de prova imerso em agua (g).

Percebe-se que a MEA ¢ diretamente proporcional a PA e inversamente
proporcional & AA, ou seja, produtos com alta absor¢ao de agua apresentam baixa densidade.
No entanto, a massa especifica aparente ¢ maior quando a porosidade da pega ¢ maior, podendo
estar relacionada a presen¢a de matéria incombusta na massa, o que predomina sobre a
influéncia de silicio e outros metais (ZANIN; KLITZKE; LUZ JUNIOR, 2013). Sabe-se
também que, quanto maior a temperatura de queima, maior o valor da MEA, indicando um bom
grau de sinterizacgdo das particulas componentes da massa cerdmica e formacao de fase liquida
que penetra e densifica os poros existentes (BRITO et al., 2015).

A granulometria bem distribuida também influencia na MEA dos produtos, uma
vez que as matérias-primas de granulometria mais grossas formam poros intersticios entre suas
particulas que, por sua vez, sao preenchidos por particulas mais finas provocando a densificagao
e diminui¢do da porosidade dos materiais (MACEDO, 2007). O Instituto de Pesquisas
Tecnologicas (IPT, 1985) indica como valor minimo para a MEA 1,7 g/cm?, de modo a garantir

um bom adensamento das particulas.

4.7 Resisténcia Mecanica (RM)

A resisténcia mecanica pode ser avaliada por meio de ensaio de ruptura a flexao ou
a compressao, a depender do material que sera produzido pela industria. Sendo a ruptura a
compressdo avaliada para blocos (ABNT, 2005a, 2005b) e a ruptura a flexdo, para telhas

ceramicas (ABNT, 2005c). No entanto, as cargas de ruptura indicadas pela norma nao
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especificam dimensdes para realizagdo de ensaios em corpos de prova, sendo necessaria a
fabricagdo nas dimensdes em que serao utilizados, uma vez que a forma tem grande influéncia

na resisténcia.

4.7.1 Modulo de Resisténcia a Flexao (MRF)

O modulo de resisténcia a flexao ou tensao de ruptura a flexao ¢ obtido do ensaio
de ruptura a flexdo em trés pontos, com a utilizacdo de prensa para ensaio de flexdo com célula
de carga de capacidade 400 kgf do Laboratorio de Materiais de Construgcdo (LMC), no
Laboratdrio de Engenharia Civil da Universidade Federal de Vigosa (LEC/UFV). Os corpos de
prova tém suas trés dimensdes aferidas com paquimetro € apos a ruptura no ensaio a MRF ¢

calculado a partir da Equacao 8.
3 xCgXxd
2XxLxH?
Onde:

MRF (MPa) = 8)

Cr = carga de ruptura (em Newtons);

d = distancia entre os apoios de suporte (em mm);

L = largura do corpo de prova (em mm); e

H = altura do corpo de prova (em mm).

O MREF estéa diretamente relacionado as propriedades de porosidade do material,
como a MEA e a AA, e a temperatura de queima, uma vez que produtos mais densos apresentam
maior resisténcia mecanica (SANTOS et al., 2016; BRITO et al., 2015; ANDRADE, 2009). O
ensaio de MRF ¢ muito 1til para a produ¢do de telhas ceramicas, pois estas sdo mais solicitadas
em relagdo a flexdo durante sua vida util, seja durante o transporte, manuseio € montagem ou
mesmo apds a instalacdo, quando o usuario pode necessitar transitar sobre o telhado
(MACEDO, 2007).

Dessa forma, a NBR 15310 (ABNT, 2005¢) define como limite minimo para a carga
de ruptura a flexao de 130 kgf para telhas compostas de encaixe e de 100 kgf para os demais

tipos de telhas.
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4.7.2 Médulo de Resisténcia a Compressido (MRC)

As normas de ensaios para blocos ceramicos estruturais e de vedacao (NBR 15270-
1, NBR 15270-2 ¢ NBR 15270-3) ndo apresentam valores normativos para a resisténcia a
flexdo, mas apenas para a resisténcia a compressdo. Dessa forma, como neste trabalho optou-
se por realizar o ensaio de ruptura a flexdao, como exigéncia para producao de telhas, e este
ensaio ¢ destrutivo, considera-se aqui a relagdo matematica entre os dois ensaios, apresentado
na Equagdo 9 para determinagdo do mddulo de ruptura a compressao (SANTOS et al., 2017).

MRC = 10 X MRF C))

Onde:

MRC = carga de ruptura a compressao; e

MREF = carga de ruptura a flexao;

A resisténcia minima a compressao para tijolos ceramicos macicos ¢ dada pela NBR
7170 (ABNT, 1983), separando-os em trés categorias (A, B e C) conforme a Tabela 2. Para os
blocos ceramicos de vedagao, a NBR 15270-1 (ABNT, 2005a) define os valores minimos de
resisténcia a compressao apresentados na Tabela 3, considerando a area bruta, ou seja, sem
descontar as areas dos furos (quando houver). Quanto aos blocos estruturais, segundo a NBR

15270-2 (ABNT, 2005b), a resisténcia a compressao deve ser superior a 3,0 MPa.

Tabela 2 — Resisténcia minima a compressao em relacio a categoria

Categoria Resisténcia a compressao (MPa)
A 1,5
B 2,5
C 4,0

Fonte: NBR 7170 (ABNT, 1983)

Tabela 3 — Resisténcia minima a compressiao

Posi¢ado dos furos Resisténcia a compressao (MPa)
Furos na horizontal >1,5
Furos na vertical >3,0

Fonte: NBR 15270-1 (ABNT, 2005)
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4.8 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A microscopia eletronica de varredura ¢ utilizada para identificagdo qualitativa da
porosidade superficial e da presenga de microfissuras das pecas ceramicas. No microscopio
eletronico de varredura um feixe fino focalizado de elétrons de alta intensidade ¢ varrido sobre
uma area especifica das amostras promovendo a emissao de elétrons secundarios, fornecendo
imagens eletronicas em tons de cinza de mapeamento e contagem desses elétrons com aumentos
de até 300.000 vezes (DUARTE, 2003).

Neste trabalho foi utilizado o microscopio eletronico de varredura da marca
Shimadzu, modelo SSX-550, pertencente ao Laboratério de Difragdao de Raios X, AFM e MEV
do Departamento de Quimica (DEQUI/UFVIM), com aceleragdo de elétrons entre 20 kV.

4.9 Sintese das propriedades avaliadas

Em suma, o Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT) desenvolveu os ensaios
fisico-mecanicos para determinar os limites minimos e maximos para usos industriais das
“argilas” para producao de cada tipo de materiais ceramicos. A Tabela 4 apresenta uma sintese

dos valores limites recomendados pelo IPT (1985), Santos (1989) e os demais autores

discutidos.
Tabela 4 — Limites recomendados para corpos de prova ceramicos
Ensaios Tijolos macicos Tijolos furados Telhas
RLs (% maxima) [ 6,0 6,0 6,0
RLq (% maxima) (%] 4,0 ~6,0 4,0 ~6,0 4,0 ~6,0
RL (% maxima) '] 10,0 ~ 12,0 10,0 ~ 12,0 10,0 ~ 12,0
PF (% maxima) [!] 10,0 10,0 10,0
AA (%) (1234 - 8,0a22,0 20,0
PA (%) 5] 17,0 a 20,0 17,0 a 20,0 17,0 a2 20,0
MEA (g/cm® minima) ! 1,7 1,7 1,7
Cor de queima [ Verrnqlho Ver{ne}ho Ver{ne'lho
ceramico ceramico ceramico

MRF (MPa minimo) 134 2,0 5,5 6,5
MRC (MPa minimo) ! 1,5a4,0 1,5a3.,0 -

Fonte: [1] IPT (1985); [2] SANTOS (1989); [3] ABNT (2005a); [4] ABNT (2005c); [5] CAMARA et al. (2013).
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Embora para a RLq seja dado um valor maximo de 4,0%, uma boa faixa esta entre
1,5¢3,0% (CAMARA etal.,2013; PINTO, 2010), sendo abaixo de 1,5% o ideal (CARREIRO
et al., 2016). Por outro lado, a RL maxima de 10,0% estd longe de ser o indicado para
manuten¢do da forma das pecas cerdmicas. A absor¢ao de dgua e modulo de ruptura ¢ dado
pelas trés partes da norma “Componentes Ceramicos” (ABNT, 2005a, 2005b, 2005c). Em
relacdo a porosidade aparente, apesar de o IPT indicar valores maximos de 35,0% (IPT, 1985),
alguns autores indicam que a PA ndo deve ultrapassar 20,0% (CAMARA et al., 2013;
ANDRADE, 2009).
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CAPITULO 1
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1 INTRODUCAO

Os ensaios realizados para avaliagdo das matérias-primas (AG, DRX, FRX ¢ LP)
apontaram a composi¢do e caracteristicas principais dos materiais utilizados nesta pesquisa. A
partir dessas analises foram avaliados o rendimento e a eficidcia do uso dos processos de
sedimentacdao ou flotagdo utilizados para concentragdo granulométrica ou mineraldgica dos
componentes do rejeito.

Em vista disso, a partir do conhecimento que se obteve acerca da composi¢do do
rejeito de mineracao de ferro utilizado, sendo em sua maioria de silica e minerais de ferro, a
hipdtese inicial considerou a concentracdo maxima de rejeito de 30% em peso misturado ao
solo coletado na Cerdmica Baixio Ltda. Sob o mesmo ponto de vista, a adi¢do do rejeito
processado por sedimentacao ou flotagdo se deu com o mesmo limite maximo de 30 (% p/p) de
maneira a propiciar uma comparacao mais exata dos efeitos da adi¢cdo das fragdes processadas
e ndo processadas.

Buscou-se, dessa maneira, estudar o efeito dessa adi¢ao de rejeito a massa ceramica
e compreender, com as concentracdes iniciais de 10, 20 e 30 (% p/p) de rejeito nas amostras de

solo, quais propriedades tecnologicas seriam incrementadas no produto ceramico.
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2 MATERIAIS E METODOS

O planejamento do experimento foi feito considerando-se a variavel envolvida no
processo de fabricagdo dos corpos de prova, a porcentagem de residuo adicionado a “argila”,
fixando a temperatura e o patamar de queima. Em substituicao parcial da quantidade de “argila”
na massa, foram utilizadas as porcentagens de 10, 20 e 30 (% p/p) dos residuos analisados e
corpos de prova com 0% de residuo para avaliar as propriedades dos materiais produzidos da
argila pura (100% p/p). Foi estabelecida a temperatura de queima de 950°C, como visto no

esquema apresentado na Figura 15.

Figura 15 — Fluxograma de planejamento dos experimentos

Rejeito
| !
Sedimentacdo Flotacao
| |
| l | |
Clarificado Lodo Flotado Nao flotado
| l | |
|
Argila
|
| ! ! !
0% de residuo 10% de residuo 20% de residuo 30% de residuo

| | | |
!

Temperatura
950°C

!

10 ensaios

Ao final do processo de prensagem todos os corpos de prova foram devidamente
nomeados a fim de facilitar a identificagdo e analise posterior. A nomeacgao dos corpos de prova
seguiu a nomenclatura organizada de acordo com as variaveis aqui consideradas (Tabela 5),

utilizando a letra A para argila pura, R para rejeito puro, S e C para o fundo e o clarificado da
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sedimentacdo, respectivamente, ¢ N e F para ndo flotado e flotado no processo de flotagdo,

acompanhada das porcentagens de residuos em cada formulagao.

Tabela 5 — Identificacdo das variaveis na nomenclatura dos corpos de prova

Identificacao das variaveis

Formulagoes Rejeito, %  Argila, % Cddigo

Argila pura 0 100 A0
10 90 R10
Argila + Rejeito puro 20 80 R20
30 70 R30
) 10 90 S10
0w s
30 70 S30
) . 10 90 C10
ot w0 o
30 70 C30
10 90 NI10
Argila + Nao flotado 20 80 N20
30 70 N30
10 90 F10
Argila + Flotado 20 80 F20
30 70 F30

A compreensdo da utilizacdo dos codigos visa facilitar a discussio e entendimento
dos resultados. Dessa forma, por exemplo, o corpo de prova S20 possui 20% de residuo de

fundo da sedimentacdo em peso e 80% de “argila”, e assim sucessivamente.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da realizagao dos processos de separacao por sedimentagao e flotacao
sdo apresentados a seguir, de acordo com os métodos de caracterizagdo descritos na
metodologia desta pesquisa. A caracterizacdo das porc¢des utilizadas como matérias-primas

forneceu os subsidios para analise das propriedades dos corpos de prova antes e apos a queima.

3.1 Preparacio das matérias-primas

A dispersdo utilizada para a sedimentagdo resultou em um volume de 750 mL e,
apos agitacdo para mistura total da agua e do rejeito, foi transferida para uma proveta de 1000
mL e, apds o intervalo de 10 min, tempo necessario para a separagao do clarificado e do lodo,
como pode ser visto na Figura 16. Apds a separacdo, as porgoes foram dispostas em béqueres
de 1000 mL e colocados em estufa a 105 + 5°C para secagem. O rendimento em massa obtido

na sedimentacao foi de 17,5% de clarificado e 82,5% de lodo de fundo.

Figura 16 — Realizacao do processo de sedimentacio do rejeito de minério de ferro

Clarificado

Sedimentado / Lodo
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A flotacao foi realizada com a dispersdo previamente preparada de maneira analoga
a dispersao utilizada na sedimentacdo. Foi obtido um rendimento de, aproximadamente, 49%
de flotado. Na Figura 17 € possivel visualizar a separagdo da espuma do restante do rejeito. As

analises da porcao flotada e ndo flotada sdo descritas a seguir.

Figura 17 — Realiza¢do do processo de flotacio do rejeito de minério de ferro

FLOTAODON siOMIZ0NT AL

FLOTADOR HORIZONTAL
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3.2 Caracterizagio das matérias-primas

A anélise granulométrica realizada com granulometro a laser pode ser visualizada
na curva granulométrica do Grafico 2. E possivel notar que a “argila” coletada da olaria
apresentou 10,05% de fracdo argilosa, 82,95% de silte e apenas 7,00% de areia fina, enquanto
o rejeito puro possui cerca de 6,20% de fracdo argilosa, 55,95% de silte e 37,85% areia fina.
No processo de sedimentagdo, percebe-se que o clarificado da sedimentagdao ¢ a por¢ao de
menor granulometria, apresentando 17,42% de porg¢ao argilosa e 82,58% de silte, sem nenhuma
particula na fragdo arenosa, enquanto o lodo apresentou apenas 4,05% de argila, 61,62% de
silte e 34,33% de areia. Por sua vez, na flotagao tem-se para o flotado e o nao flotado, 6,37 ¢

3,75% (argila), 64,61 e 34,90% (silte) e 29,02 e 61,35% (areia), respectivamente.
Grafico 2 — Curva granulométrica da “argila”, rejeito de minério de ferro, porcoes da
sedimentacio e porc¢oes da flotacao do rejeito

Curva Granulométrica
100 ‘ ‘

90 1 =Argila
Rejeito puro
80 1 .ueen Lodo / sedimentac&o
====Clarificado / sedimentacéao
— =N&o flotado
60 4 — - Flotado

70 A

50 A

% Acumulado

40 -

20 A

10

1000

Diametro das particulas (pm)
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A Tabela 6 e a Figura 18 apresentam a composi¢ao granulométrica de acordo com
a distribui¢do de faixas do diagrama de Winkler proposto por Pracidelli e Melchiades (1997),

de indicagdo para fabricagdo de materiais ceramicos.

Tabela 6 — Composicao granulométrica da “argila”, rejeito de minério de ferro, porcoes

da sedimentacio e porcoes da flotacdo do rejeito

Composiciao granulométrica (%)
Matéria-prima

<2 pm 2220 pm >20 pm
Argila 10,05% 65,37% 24,58%
Rejeito puro 6,20% 28.74% 65,06%
Lodo / sedimentagao 4,05% 19,54% 76,41%
Clarificado / sedimentacao 17,42% 74,32% 8,26%
Nao flotado 3,75% 18,45% 77,80%
Flotado 6,37% 34,06% 59,57%

Figura 18 — Diagrama granulométrico de Winkler para a “argila”, rejeito de minério de

ferro, porc¢oes da sedimentacio e porcoes da flotacio do rejeito

100% < 2 um
e Argila
10 90 ® Rejeito puro
® | odo / sedimentacio
'Clarificado / sedimentacéo
o N&o flotado
@ Flotado

A. Materiais de qualidade
B. Telhas, capas

C. Tijolos furados

D. Tijolos macigos

90 Ny W XS 10

100%W/\MM/\
2 m a20 um 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100% >20pum
Desplastificagdo
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A partir da andlise do diagrama, percebe-se que o solo utilizado, bem como o rejeito
e as porgdes da sedimentacdo e flotacdo, estd fora das faixas indicadas para producgdo de
materiais ceramicos, seja tijolos, telhas ou materiais de alta qualidade, o que indica que
nenhuma das matérias-primas deve ser processada individualmente. Por conseguinte, nenhuma
das formulagdes utilizadas nesta pesquisa se encaixam nas faixas indicadas pelo diagrama, o
que pode ser visto na Figura 19, que apresenta o diagrama granulométrico de Winkler calculado
matematicamente para cada formulacao. Destaca-se, portanto, que o diagrama apresentado na
Figura 19 se trata de uma estimativa da composicdo granulométrica das formulagdes,
demonstrando que, com relacdo a fracdo < 2 um, tem-se o minimo de 8,16% (N30) e maximo
de 12,26% (C30), estando ainda abaixo do minimo indicado para produtos cerdmicos (15%).
Na frag¢do de 2 a 20 um tem-se de 51.29% (N30) a 68.06% (C30), e > 2 um, de 19,68% (C30)
a 40,55% (N30), ou seja, as formulagdes N30 e C30 encontram-se nos limites para cada faixa

considerada.

Figura 19 — Diagrama granulométrico de Winkler para as formulacdes

¢ AD eN10 100% < 2 ym AMPLIAGAD
4R10 s N20 o040

4 R20 «N30 104390 £ N,
4R30 eF10 70/ b

= S10 ¢ F20 é:? 20 80 '%_ y x_xx
5520 «F30 g 30 709 0 ——20
= S30 @ /\/\/\ < AAN

e C10 ;
eC20

e C30

100%
2 uym a 20 ym 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100% > 20um

Desplastificacdo

A0 — 100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 ¢ 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de ndo flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 € 30% de flotado.

A orientagdo a partir do diagrama de Winkler ¢ importante para o estudo da

composi¢ao granulométrica das massas, o que demonstra que as massas ceramicas nao devem
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se constituir somente do uso de argilas plésticas devido as dificuldades de processamento,
moldagem, secagem e queima (ANDRADE, 2009; PRACIDELLI; MELCHIADES, 1997).
Conforme a Figura 19, o uso do clarificado contribui para diminui¢do do tamanho médio das
particulas da massa enquanto o uso do lodo ¢ o que mais contribui para o incremento de
particulas de tamanho médio maior, portanto menos plasticas. Conclui-se, em sintese, conforme
o diagrama de Winkler, que nenhuma das matérias-primas se encontra dentro das regides
indicadas para produgao de materiais ceramicos ndo podendo ser processados individualmente
para este fim. Em contraposi¢do, alguns estudos apontados por Santos et al. (2017) abordam a
utilizagdo com éxito de massas ceramicas dentro e fora das regides do diagrama de Winkler
(JORDAN et al., 2014; ELICHE-QUESADA et al., 2011), demonstrando que a distribui¢ao
granulométrica estd mais relacionada a plasticidade, moldagem, secagem e ao processamento
das massas, ndo podendo, todavia, ser utilizada como tUnico requisito de expressdo da
adequabilidade dos materiais ao uso para producdo de materiais ceramicos (SANTO et al.,
2017; JORDAN et al., 2014; ELICHE-QUESADA et al., 2011).

A partir da andlise granulométrica, ¢ de se esperar que as porgdes de clarificado e
de flotado sdo as que apresentam maiores teores de argilominerais, normalmente presentes na
fracdo argila de materiais argilosos (ACEVEDO; ROCHA; BERTOLINO, 2017). Logo, as
formulagdes contendo essas por¢des devem apresentar alta plasticidade e maior area superficial
especifica.

A andlise das matérias-primas por difracdo de raios-X para as matérias-primas €
apresentada nos difratogramas de raios-X mostrados na Figura 20. O Quadro 3 apresenta os
resultados das andlises mineraldgica (DRX) e elementar (FRX) das amostras. Nota-se que a
“argila” ¢ composta por quartzo, caulinita e outros compostos, ndo contendo quantidades
expressivas de hematita, goethita e outros minerais de ferro; o rejeito puro, por sua vez, mostra-
se composto por silicatos e minerais de ferro, principalmente. Por meio da analise dos
difratogramas das diferentes fases da sedimentagdo e da flotagdo, pode-se notar uma diferenca
significativa entre as composi¢des. O lodo da sedimentagdo ndo apresentou nenhuma
quantidade de caulinita, enquanto o clarificado concentrou todos os argilominerais ¢ uma
quantidade menor de quartzo. A por¢ao nao flotada da flotagdo concentrou a hematita e maior
quantidade de goethita do rejeito, apesar de a por¢do flotada ter apresentado uma pequena
quantidade de minerais de ferro e ter, de maneira andloga ao clarificado, concentrado os

argilominerais do rejeito.
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Figura 20 — Difratograma de raios X das matérias-primas
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Quadro 3 — Resultados das analises mineraldgica e elementar das amostras de argila e

rejeito
Argila
Minerais (fases) - DRX Elementos - FRX
Quartzo Alto (1 Si Alto [
Caulinita, Microclina Médio 1 Al, Fe Médio 1%
Rutilo Baixo ! K, Ti Baixo [
Albita Trago 4 Ca, Ba, Mn, Zr, Trago [
Sr, Zn, Cu
Rejeito puro
Minerais (fases) - DRX Elementos - FRX
Quartzo Alto ! Si Alto ]
Hematita Médio Fe, Al Médio 2!
Goethita Baixo ! K, Mn, Ca Trago 4!
Caulinita Traco 4

[1] Alto: acima de 40%; [2] Médio: entre 10% e 40%; [3] Baixo: entre 1% e 10%; [4] Traco: abaixo de 1%

A amostra de “argila” apresentou alto teor de quartzo (53,2%), caulinita (32,9%) e
microclina (12,7), seguido de menor teor de rutilo (1,2%), ndo tendo sido detectada a presenga
de hematita e goethita em percentual consideravel. Dessa forma, as andlises de FRX se
mostraram necessarias para identificacao do percentual de ferro presente na amostra, necessario
para a composicao da massa ceramica. A composicao mineraldgica da amostra do rejeito da
mineradora Samarco S.A. utilizada neste trabalho apresenta, por outro lado, 79,3% de quartzo,
9,9% de goethita e 10,2% de hematita. Portanto, o coprocessamento do rejeito junto ao solo se
justifica para além da questdo ambiental da disposi¢do dos rejeitos de mineragao, como também
pelo incremento nas concentragdes dos minerais de ferro.

Conforme apontado por Silva et al. (2017), as concentracdes de metais pesados
encontradas (Cu, Cd, Pb e Ni) no rejeito sob a forma disponivel para o uso das plantas sao
baixas ou ndo detectadas, com exce¢do de Fe e Mn. Dessa forma, pode-se esperar que a
utilizacao de uma porcentagem de rejeito em massa ceramica nao oferece risco de contaminagao
quanto ao uso dos produtos.

Na analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X (FRX) para a amostra de solo da
olaria Ceramica Baixio Ltda, apresentada no Quadro 3, nota-se um alto teor de silica, no qual a
relagdo Si/Al € de 1,22 e, somando-se ao teor de silica o teor de alumina, ultrapassa-se 78% da

composi¢do elementar, na qual a silica indica a presenga de argilominerais e quartzo livre, € a
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alumina se relaciona a caulinita (CAMARA et al., 2012; BRITO et al., 2015; ARAUJO, 2009).
Por sua vez, a soma dos teores de ferro e titanio estd acima do limite indicado (17,26% - abaixo
de 10%) (CAMARA et al., 2013; KLEIN; DUTROW, 2012; BRUXEL, 2011; PINTO, 2010),
e a de calcio e potdssio, que atuam como fundentes na massa, ultrapassa 2,9%, portanto, deve-
se atentar ao alto teor de ferro que pode escurecer a tonalidade dos produtos, mas traz a
vantagem de se poder sinterizar em temperaturas mais baixas, em torno de 750°C. A presenca
de altos teores de Si contribui para o aumento da resisténcia mecanica e diminui¢ao da retragao
dos corpos de prova, comportando-se como um “esqueleto” durante a formagao da fase liquida
(CAMARA et al., 2012) e a presenca do potassio confirma a presenca de microclina
identificada nas andlises de DRX, feldspato alcalino de composi¢ao quimica KAISi3Os.

Com relagdo ao rejeito de mineragdo da mineradora Samarco S.A. (QUADRO 3),
destaca-se o alto teor de ferro (37,11%), o que acarreta um incremento nas misturas com o solo
nessa quantidade de fundentes e elementos que afetam diretamente a cor do produto. Por sua
vez, a relacdo de Si/Al € de 3,15, devido ao elevado teor de quartzo detectado nas analises de
DRX, com a soma dos teores desses elementos ultrapassando 62% da composi¢do quimica em
massa.

ApOs a realizagdo dos processos de sedimentacao e flotagdo as porcoes do lodo e
clarificado, flotado e nao flotado também tiveram sua composi¢do quimica semi-quantitativa,
em percentagem massica, analisada com as técnicas de FRX, conforme pode ser visto no

Quadro 4, juntamente com a composi¢ao mineraldgica (DRX).



95

Quadro 4 — Resultados das analises mineraldgica e elementar das porcoes do lodo e

clarificado da sedimentacao e flotado e nao flotado da flotacao

Lodo

Minerais (fases) — DRX Elementos - FRX
Quartzo Alto ! Si Alto !
Hematita Médio 11 Fe, Al Médio 1%
Goethita Baixo [*! K, Mn, Ca Traco [

Clarificado

Minerais (fases) - DRX Elementos - FRX
Goethita Alto (1 Fe Alto [
Quartzo, Hematita, Meédio i, Al Médio 1
Caulinita
Muscovita Baixo ! K, Mn, Ca Trago 4!

Nao flotado

Minerais (fases) — DRX Elementos - FRX
Quartzo Alto 1 Si Alto [
Goethita Médio Fe, Al Médio 2
Hematita Baixo *! K, Mn, Ca Traco [

Flotado

Minerais (fases) — DRX Elementos - FRX
Quartzo Alto 1 Si Alto [
Hem'atita, Goethita, Baixo ! Fe, Al Médio 2
Caulinita
Muscovita Traco K, Mn, Ca Traco

[1] Alto: acima de 40%; [2] Médio: entre 10% e 40%; [3] Baixo: entre 1% e 10%; [4] Trago: abaixo de 1%

Quanto ao processo de sedimentacdo, as andlises de DRX apontam uma
concentragdo de quartzo (77%) e pequena concentracao de goethita (5,8%) e hematita (17,2%)
e nenhuma concentracao de caulinita € muscovita na por¢ao de fundo, enquanto na por¢ao do
clarificado houve uma maior concentracao de caulinita (10,3%), muscovita (2,1%) e minerais
de ferro, como a hematita (19,5%) e, sobretudo, a goethita (42,6%), apresentando ainda
percentual menor de quartzo (25,5%). Por conseguinte, esperou-se que o alto percentual de
goethita e hematita no clarificado causasse escurecimento acentuado nos corpos de prova
produzidos com essa por¢do. Os resultados da FRX apontam a concentragdo de maior
percentual de silica no lodo e ferro no clarificado. Esse percentual ¢ confirmado pelas analises
de DRX, que apontam 62,1% de hematita e goethita para 37,9% de quartzo e argilominerais no

clarificado; e 23% de minerais de ferro e 77% de quartzo no lodo.
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Com relagao ao processo de flotagdo, houve uma pequena variagao no teor de silica
entre as parcelas de flotado e ndo flotado (54,26 e 45,78% respectivamente) e o rejeito puro
(47,22%), havendo concentracao da caulinita (1,4%) e quartzo (88,3%) na porcao flotada e de
goethita (10,9%) e hematita (9,8%) na por¢do ndo flotada.

O processo de flotacdo, devido ao baixo teor de caulinita na amostra de rejeito e
alto teor de quartzo, apresentou pouca efetividade quanto a concentragdo de silica na porgao
flotada (quartzo — 88,3% e caulinita — 1,4%) quando comparada a porcao ndo flotada (quartzo
—79,4%). Todavia, com relagdo aos minerais de ferro, a por¢ao nao flotada apresentou o dobro
do somatorio dos percentuais de minerais de ferro (20,7%) quando comparada a porcao flotada
(10,3%), sobretudo em relagdo a goethita (10,9% no ndo flotado e 3,9% no flotado). O flotado
apresentou ainda uma pequena quantidade de muscovita (0,2%) enquanto a por¢ao ndo flotada
ndo apresentou concentracao deste mineral. Quanto a analise elementar, a por¢ao flotada
apresentou maior teor de Si (54,26%) em relagdo a por¢do ndo flotada (45,78%), sobretudo
devido a presenga maior de silicatos, argilominerais e quartzo livre no flotado. Todavia, em
relacdo ao ferro, devido ao maior percentual de hematita e goethita na por¢do ndo flotada, o
teor de Fe foi de 39,28% nessa por¢ao e de 28,85% na porcao flotada.

Em ambas as matérias-primas, os teores de fundentes mais expressivos estdo
relacionados ao ferro. Com essa andlise inicial, ja € possivel prever intensificagdo da cor dos
corpos de prova sinterizados com a presenga de alguma percentagem de residuo, como visto na
Figura 13. Mediante o exposto, espera-se maior diferenca entre os corpos de prova produzidos
com as porcoes da sedimentagdo, uma vez que foi identificada uma diferenca maior entre a
composi¢ao mineralogica e elementar das duas fases. O diagrama ternario (Figura 21) apresenta
a distribui¢do das composi¢cdes em relacdo aos vértices representados pelo Si, indicando a
presenca de silica livre, o Al, como indicativo dos argilominerais, e, por Ultimo, o vértice
composto pelos elementos Fe, Ti e K, sendo considerada a soma dos componentes de 6xidos
livres e feldspatos. Nota-se nessa representag¢ao a aproximagao, com diferenca proxima a 10%
nos trés vértices, do rejeito puro, lodo da sedimentagdo, flotado e ndo flotado, enquanto hd um
distanciamento do clarificado, com excecdo do vértice composto pelo Al, e da “argila”,

sobretudo quanto aos vértices do Al e dos elementos Fe, Ti e K.
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Figura 21 — Diagrama ternario do sistema Si — Al - Fe + Ti + K
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A alta quantidade de fundentes ¢ um indicativo da possibilidade de utilizacdo de
menor temperatura de queima para se atingirem as caracteristicas desejadas; o alto teor de ferro,
porém, tende a intensificar significativamente a coloragdo dos produtos cerdmicos, deixando-
0s mais escuros € amarronzados.

O limite de plasticidade do solo foi tomado como a média entre cinco ensaios de
plasticidade realizados, resultando no valor de, aproximadamente, 28,5%. O valor encontrado
para a plasticidade na capsula 1 foi desconsiderado devido ao desvio maior que 5% da média

dos valores, sendo necessario o calculo da nova média apresentada na Tabela 7.

Tabela 7 — Resultado para o Limite de Plasticidade (LP)

Capsula n° 1 2 3 4 5
Solo umido + capsula 7,96 7,99 8,16 7,44 8,37
Solo seco + capsula 7,48 7,65 7,84 7,10 7,87
Peso da capsula 5,25 6,42 6,74 5,86 6,21
Peso de solo seco 2,23 1,23 1,10 1,24 1,66
Umidade (h%) 21,4% 27,1% 29,3% 27,6% 29,9%

LP (%) 28,5%
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3.3 Propriedades tecnolégicas dos corpos de prova

ApoOs as analises das matérias-primas, os corpos de prova foram moldados e
sinterizados, um dos corpos de prova de cada formulacdo pode ser visto na Figura 22,

separando-os de acordo com os processos de preparacao utilizados.

Figura 22 — Corpos de prova contendo uma mistura de argila e rejeito puro (nao
beneficiado) ou porc¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e flotado) em

concentracoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apés sinterizagdo a 950°C

N10 N20 N30 F10

A0 — 100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 € 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 ¢ 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de ndo flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

Em cada grafico nos quais se apresentam os resultados das propriedades
tecnoldgicas dos corpos de prova foi desenhada uma linha tracejada que demarca o valor para
a propriedade em questdo dos corpos de prova produzidos com argila pura para efeito de

comparacao e melhor visualizacdo do incremento ou decréscimo das caracteristicas.
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Com relagdo a retracdo linear (RL) total dos corpos de prova, pode-se perceber,
com a analise do Grafico 3, que, de maneira geral, a adicao do rejeito nas massas ocasionou
uma diminui¢ao na RL, exceto no uso do rejeito puro e do clarificado da sedimentagdo, que
mantiveram o valor da RL mais préximo do corpo de prova com argila pura. O teste de Tukey
aponta os corpos de prova S20, N30, F30 e S30 como os melhores resultados para RL seguidos
de N20, F20, R10 ¢ F10; dessa forma, o uso do lodo da sedimenta¢do, do flotado e sobretudo

do nao flotado resultam em significativa redu¢ao da retragao linear total.

Grafico 3 — Retracao linear total dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e
rejeito puro (nfo beneficiado) ou por¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e

flotado) em concentracdes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apés sinterizacdo a 950°C
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A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

A diminuicdo da RL com o aumento da concentragdo de todas as por¢des ¢ um
efeito do aumento do teor de silica livre na massa cerdmica. Em contrapartida, os maiores
valores de RL foram apresentados pelos corpos de prova produzidos com o clarificado da
sedimentacdo e o rejeito puro. A média de todos os corpos de prova produzidos com cada tipo

de residuo esta exposta na Tabela 8.
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Tabela 8 — Retragdo linear por tipo de rejeito (nao beneficiado ou por¢oes derivadas dos

processos de beneficiamento)

FORMULACAO RL (%)
Argila pura 1,51+0,19
Argila + Rejeito puro 1,42 +0,29

Argila + Lodo / sedimentacio 1,20+ 0,18

Argila + Clarificado /

sedimentacao 1,47 +£ 0,09
Argila + Nao flotado 1,12+0,15
Argila + Flotado 0,94 +0,16

Dados os resultados para RL apresentados na Tabela 8, é necessaria a utilizagdo de
formas aproximadamente 1,2% maiores para que seja possivel chegar a medida desejada dos
produtos sinterizados.

Dados os resultados apresentados no Grafico 4, pode-se assumir que a quantidade
de residuo adicionado a massa ceramica ndo apresentou grande influéncia na retragdo linear de
secagem (RLs) dos corpos de prova, dado o valor maximo de RLs de 0,62% e minimo de -
0,43%. Com a utilizagdo do teste de Tukey, o corpo de prova S10 se difere estatisticamente dos
demais, sendo os corpos de prova S20 e R10 os que apresentaram os melhores resultados.
Destaca-se o valor negativo para a RLs do corpo de prova S10, o que indica sua expansao

durante o processo de secagem.
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Grafico 4 — Retracao linear de secagem dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e rejeito puro (nio beneficiado) ou porc¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, ndo

flotado e flotado) em concentragoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizacio a
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A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

Por sua vez, analisando-se a retragdo linear de queima (RLq) apresentada no
Grafico 5 percebe-se que a adi¢ao de residuo diminui a RLq dos corpos de prova, com excegao
dos corpos de prova S10. Conforme exposto na revisdo de literatura deste trabalho, os valores
de RLq ndo devem ultrapassar os 4,0%, sendo desejavel que se apresente abaixo de 1,5%, como
¢ o caso de todas as formulagdes preparadas, exceto S10. Embora fosse esperado que o aumento
do teor de fundentes aumentasse os valores da RLq, a diminuigdo desses valores ¢ justificada
pela andlise quanto a perda ao fogo (PF), uma vez que os corpos de prova com maior
concentragdo de residuo apresentaram, de maneira geral, valores menores de PF em relacao
aqueles com menor ou nenhuma concentracdo. Além disso, a anélise granulométrica do residuo
utilizado, aponta a presenca de particulas de granulometria mais grossa (> 20 um), acarretando
diminui¢do da trabalhabilidade, o que prejudica a conformagdo dos corpos de prova, com

excecao do clarificado da sedimentagao.
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Grafico 5 — Retracao linear de queima dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e rejeito puro (nao beneficiado) ou porcoes beneficiadas (lodo, clarificado, nao

flotado e flotado) em concentracoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizacio a
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A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 € 30% de clarificado da sedimentac¢do; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nio flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 ¢ 30% de flotado.

Dessa forma, pode-se afirmar que para as formulagdes utilizadas neste trabalho, a
RL se mostrou bem abaixo do limite maximo, caracterizando, portanto, que a adi¢ao de residuos
nao causa aumento das deformacdes e do surgimento de fissuras nos produtos.

Com relagdo a perda ao fogo (PF) dos corpos de prova, apresentou-se diminuigdo a
medida que se aumentou a quantidade de residuo na massa cerdmica (Grafico 6). Isso pode ser
explicado pela menor quantidade de matéria organica no residuo, que, adicionado a mistura,
contribuiu para a diminui¢ao do percentual dessa composicao na massa. Entretanto, a adicao de
clarificado da sedimentagao acarretou um pequeno incremento no valor da PF, o que pode ser
explicado pelo fato de a matéria organica possuir densidade inferior aos demais graos presentes

no rejeito, portanto permanecendo, em sua maioria, flutuando junto ao clarificado.
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Grafico 6 — Perda ao fogo dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e rejeito
puro (ndo beneficiado) ou por¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e flotado)

em concentracoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizacio a 950°C

0.00%
-2.00% -
—~ - 0 i
S 4.00%
TR
o
-6.00% -
X
\0 o
8.00% X 9 S 2 © < ©
~O.UU70 T o @ _© T © - q _©
o_g_%_?.h_;\b_a._g__-_____.CL?:-___%_%-\Q_%_T:_
S XN 8 T § ® o o w2 x2Z2 3N S
S N N . 0 > o . < T L.
000% | % &5 8§ % g 2 & % 9 8"
- 1 ©o 5 A - > N © L.
Y0 T2 =) w oo ¥ I 0 S W
o — P Sy e
-~ (aV} ™ zZ
12.00% © 0 ©
- . o -

A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 ¢ 30% de flotado.

Nota-se entdo, a PF apresentada numa faixa de -8,80% a -6,21%, sendo este o valor
médio encontrado para os corpos de prova N30 e aquele, para C10. Todos os corpos de prova
apresentaram valores de PF abaixo dos 10% indicado pelo IPT (1985).

No Quadro 5 pode-se observar as cores e tonalidades dos corpos de prova
determinadas visualmente e com o auxilio da carta de Munsell. A variagdo da quantidade de
rejeito pouco modificou na coloragdo dos corpos de prova, deixando-os apenas alguns tons mais
escuros a medida que a percentagem de residuo foi aumentada, sobretudo quando houve adi¢ao
do clarificado e do nao flotado, devido a maior quantidade de minerais de ferro presentes nesses

rejeitos.
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Quadro 5 — Coloracio dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e rejeito
puro (ndo beneficiado) ou porc¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e flotado)
em concentracoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizaciao a 950°C, de acordo

com a Carta de Munsell

Formulacao Coloragao / Diagrama Carta de Munsell
A0 Vermelho 2.5YR 5/6
R10 Vermelho 2.5YR 4/6
R20 Vermelho 2.5YR 4/6
R30 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4
S10 Vermelho 2.5YR 4/6
S20 Vermelho 2.5YR 4/6
S30 Vermelho 2.5YR 4/6
C10 Vermelho 2.5YR 4/6
C20 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4
C30 Marrom avermelhado escuro 2.5YR 3/4
N10 Vermelho 2.5YR 4/6
N20 Vermelho 2.5YR 4/6
N30 Vermelho 2.5YR 4/6
F10 Vermelho 2.5YR 4/6
F20 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4
F30 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4

A0 — 100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 € 30% de clarificado da sedimentac¢do; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nio flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

A analise dos resultados do ensaio de absor¢ao de dgua (AA) dos corpos de prova
mostrou que a adi¢ao de até 30% de residuos ndo alterou significativamente a AA dos materiais.
As analises estatisticas para dados ndo paramétricos mostraram diferenca significativa apenas
entre C30 e os corpos de prova com AA < 16,03 %. O Grafico 7 apresenta os resultados do

ensaio realizado.
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Grafico 7 — Absorc¢ao de agua dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e
rejeito puro (nao beneficiado) ou porcoes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e

flotado) em concentracdes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apés sinterizacdo a 950°C
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A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

A diminuicdo da AA com a adi¢do de residuo pode ser explicada devido ao
incremento do teor de fundentes nas massas, o que preenche maior quantidade de poros devido
a formacdo de fase liquida durante a sinteriza¢do. Todavia, destaca-se que, quanto a AA,
nenhuma das formulagdes apresentaram restricdes para utilizagdo na fabricacdo de tijolos,
blocos (entre 8% ¢ 22%) e telhas (< 20%) (ABNT, 2005a, 2005b, 2005c¢).

Assim, como nos resultados de AA, a porosidade aparente (PA) diminuiu com o
aumento do teor de residuos na massa, exceto quanto ao uso do clarificado. Os resultados
mostrados no Grafico 8 apontam valores de porosidade aparente inferiores a 20% para os corpos
de prova, com exce¢do da formulacdo C30. Esse ¢ o valor limite indicado para materiais
ceramicos, acima do qual ¢ dificil garantir a integridade mecanica das pecas durante o

transporte.



106

Grafico 8 — Porosidade aparente dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e
rejeito puro (no beneficiado) ou porcoes beneficiadas (lodo, clarificado, nao flotado e

flotado) em concentracdes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apds sinterizacio a 950°C
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A0 - 100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentag¢do; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

Com relacdo a massa especifica aparente (MEA) nao houve diferencas
significativas entre os corpos de prova de maneira geral, somente entre os dois que
apresentaram maior densificacdo (N10 e F30) e o que apresentou menor (S10). A MEA dos
corpos de prova apresentou uma diferenca média de -39,0% em relagdo ao valor de 1,7 g/cm?
indicado pelo IPT (1985). Esse desvio indica um adensamento ineficiente dos corpos de prova,
o que indica a necessidade de utilizacdo de matérias-primas com granulometria menor ou

pressdo maior durante a moldagem, sendo viavel ainda a analise da conformacao por extrusao.
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Grafico 9 — Massa especifica aparente dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e rejeito puro (nio beneficiado) ou porg¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao
flotado e flotado) em concentragoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizacio a

950°C
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A0 —100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentagdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

No Grafico 10 s@o mostrados os resultados do modulo de ruptura a flexdo (MRF)
dos corpos de prova queimados. Pode-se observar que a adi¢ao de pequena quantidade de rejeito
aumenta a resisténcia mecanica, o que ¢ mais evidente com relagcdo ao lodo da sedimentacao e
a porcao nao flotada. Com relagdo aos limites minimos para o MRF, nenhum dos corpos de
prova atingiram o limite minimo de 6,5 MPa para fabricacdo de telhas ou 5,5 MPa para
producdo de tijolos furados, conforme indicado por Santos (1989). Todavia, estimando-se o
valor de MRC a partir da Equagdo 9, todos os valores encontrados estao acima do limite minimo
estabelecido pelas normas brasileiras para tijolos macigos € blocos com furos na horizontal e

na vertical.
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Grafico 10 — Modulo de Ruptura a Flexao dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e rejeito puro (nao beneficiado) ou porc¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao

flotado e flotado) em concentragoes de 0, 10, 20 e 30% (p/p) obtidas apos sinterizacio a
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A0 - 100% de argila (sem rejeito); R10, R20 e R30 — 10, 20 e 30% de rejeito puro; S10, S20, S30 — 10, 20 e 30%
de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30 — 10, 20 e 30% de clarificado da sedimentacdo; N10, N20, N30 — 10,
20 e 30% de nao flotado; F10, F20, F30 — 10, 20 e 30% de flotado.

Pode-se observar que a incorporacao de residuos a massa reduziu drasticamente a
resisténcia mecanica dos corpos de prova, ainda que a porosidade e absor¢do de dgua tenha
diminuido com as adi¢des. Entretanto, a andlise estatistica de Tukey HSD ndo apontou
diferencas significativas entre os corpos de prova produzidos com adi¢ao de rejeitos € os corpos
de prova A0 no caso do aumento quanto na diminuicdo do MRF, sendo percebidas algumas

diferengas apenas entre os mais resistentes e os menos resistentes, porém com baixa amplitude.
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4 CONCLUSOES PARCIAIS

As por¢des da sedimentagdo apresentaram caracteristicas quimicas € mineralogicas
bem diferentes entre si, sendo a granulometria do clarificado muito menor, além deste
apresentar teores bem mais elevados de minerais de ferro. Com relagdo a flotagdo, as
caracteristicas das por¢des sdo, aparentemente, muito proximas, diferenciando-se sobretudo
quanto a maior concentracao de goethita na por¢ao nao flotada e caulinita na por¢ao flotada.
No entanto, a flotagdo € um processo quimico de separagdo que aglutina compostos com maior
afinidade, sendo separados em cada uma das por¢des os minerais com melhor interagao entre
si, favorecendo a formagao de massa mais uniforme quimicamente, o que € evidenciado pela
melhoria das caracteristicas quando se utilizam essas porgoes.

Algumas das caracteristicas dos corpos de prova ceramicos foram melhoradas com
a adicdo do rejeito a massa, como no caso da retragdo linear, que diminui a8 medida que a
concentracdo das porcdes da sedimentagdo e flotacdo sdo aumentadas. A perda ao fogo e
absorc¢ao de dgua também foram reduzidas com a maioria das matérias-primas de rejeito, com
excegdo da porgao de clarificado da sedimentagao.

Os corpos de prova com adicao de rejeitos apresentaram resultados que satisfizeram
os valores limites minimos e maximos dos principais ensaios fisico-mecanico recomendados
para produ¢do de materiais ceramicos, sobretudo os produzidos com o lodo da sedimentacao,
nao flotado e flotado, que atingiram os objetivos do trabalho quanto a obtengao de resultados
satisfatorios coprocessando a maior porcentagem de residuo, salvo a resisténcia mecanica que
caiu para valores abaixo do padrdo dado pelos corpos de prova produzidos com 100% de
“argila”. No entanto, devido a melhoria de grande parte das propriedades tecnoldgicas, optou-
se por aumentar a concentragao de residuos na massa para se encontrar a formulagado ideal para
cada residuo estudado.

Destaca-se ainda que, de acordo com o resultado de melhoria em algumas
caracteristicas quando utilizadas as fragcdes processadas em relagdo ao rejeito puro, pode-se
buscar uma padronizag¢do quanto ao destino das diversas fragcdes de rejeitos beneficiados pela
industria de maneira individualizada, evitando o armazenamento sem critério de separacdo em

barragens.
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1 INTRODUCAO

Apos a analise dos resultados para as propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova
com 10, 20 e 30%, foi observado que a adi¢do de rejeitos melhorou as caracteristicas de retragao
linear e absorcdo de 4agua, diminuindo a medida que a concentragdo de rejeito aumenta, e,
embora a resisténcia mecanica tenha diminuido com a adi¢ao de quantidades maiores de rejeito,
a diferenca nao foi significativa além de ainda se apresentarem acima do limite minimo das
normas. Dessa maneira, formulou-se a nova hipotese de melhoria dos produtos com adigdo em
quantidade ainda maior de rejeito, aumentando a concentragdo para 50, 75 ¢ 100 (% p/p).

A possibilidade do uso da concentragdo de 100% de rejeito para fabricagdo dos
corpos de prova se deu a presenca de 10,3% de caulinita na porcdo de clarificado da
sedimentacdo, o que poderia proporcionar a coesdo necessaria para moldagem. No entanto,
devido ao alto teor de quartzo tanto no rejeito puro quanto nas porgdes flotada e nao flotada da
flotagdo e no lodo da sedimentagdo, esperava-se que sem o uso de argila os corpos de prova nao
apresentassem coesdo durante a moldagem ou possuissem baixa resisténcia mecanica antes
e(ou) apods a sinterizagdo. Tal fato ocorreu e se mostrou verdadeiro para essas trés porgoes,
como também para o uso de 100% em massa de clarificado, portanto foram obtidos resultados
para os ensaios apenas dos corpos de prova produzidos com 50 e 75% em massa de residuos.

O objetivo da segunda parte dessa pesquisa, portanto, foi verificar o teor maximo
que poderia ser utilizado de cada por¢do sem que os produtos ultrapassassem qualquer
indicacdo das normas brasileiras ou recomendagdes dos autores pesquisados na revisao de

literatura.
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2 MATERIAIS E METODOS

A segunda parte dos experimentos dessa pesquisa foi planejada considerando-se o
aumento da porcentagem de residuo adicionado ao solo, mantendo fixos a temperatura e o
patamar de queima. Em substituicdo parcial da quantidade de solo na massa, utilizaram-se as
porcentagens de 50, 75 e 100 (% p/p) dos residuos analisados, com a temperatura de queima de
950°C, e dois patamares de queima, como apresentado no Grafico 1, de modo a seguir o mesmo
método do primeiro capitulo deste trabalho.

Seguindo o mesmo padrdo de nomenclatura, os corpos de prova foram nomeados
conforme a Tabela 9, utilizando a letra R para rejeito puro, S e C para o fundo e o clarificado
da sedimentagao, respectivamente, ¢ N ¢ F para nao flotado e flotado no processo de flotagao,

acompanhada do percentual de residuos em cada formulagao.

Tabela 9 — Identificacio das variaveis na nomenclatura dos corpos de prova

Identificacdo das variaveis

Formulagdes Rejeito, %  Argila, % Codigo
50 50 R50
Rejeito puro 75 25 R75
100 0 R100
Argila + Lodo / %0 %0 530
sedgimentag:ﬁo 75 25 875
100 0 S100
Argila + Cls;uriﬁcado / g(S) 2(5) 832
sedimentac¢ao
100 0 C100
50 50 N50
Argila + Nao flotado 75 25 N75
100 0 N100
50 50 F50
Argila + Flotado 75 25 F75
100 0 F100

Apos a mistura e conformacdo da massa em molde 60x20 mm com a pressao de
200 kgf/cm?, as propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova foram avaliadas e os resultados

estdo descritos a seguir.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante a etapa de moldagem os corpos de prova produzidos com adi¢do de 75%
da por¢do ndo flotada ndo apresentaram coesdo suficiente para adensamento e conformagao
apods a desmoldagem, foram considerados, portanto, para a amostra de ndo flotado, apenas os
corpos de prova com 50% (p/p). Da mesma forma, apds a sinterizag@o, os corpos de prova com
50 e 75% de rejeito puro e os com 75% das amostras de flotado e ndo flotado ndo apresentaram
coesdo suficiente e desagregaram facilmente durante o manuseio. Efeito similar ocorreu com
os corpos de prova feitos com 75% do lodo da sedimentagdo, ocasionando rompimento durante
o transporte para realizagdo do ensaio de ruptura a flexdo. Um corpo de prova de cada
formulagdo pode ser visto na Figura 23, separados de acordo com os processos de preparagao
utilizados.

Figura 23 — Corpos de prova contendo uma mistura de argila e 50 e 75% (p/p) de lodo e

clarificado e 50% (p/p) de néo flotado e flotado obtidos apés sinterizacao a 950°C

S50 ’ S§75 C75

N50 F50

S50, S75 — 50 ¢ 75% de fundo da sedimentacao; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagdo; N50 — 50%
de ndo flotado; F50 — 50% de flotado.

Destaca-se que os corpos de prova C50 apresentaram a liberagdo de certa
quantidade de p6 avermelhado quando manipulados e os C75, de maior quantidade de po,
apesar de ndo afetar diretamente a integridade e significativamente a massa dos corpos de prova,
pode indicar a possibilidade de contamina¢do em momentos de lixiviagdo (precipitagdes, no

caso de telhas) ou perda de aderéncia a argamassa (no caso da sua utilizagdo como blocos
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ceramicos) devido a presenca de material pulverulento. Essa caracteristica restringe o uso dessa
fragdo da sedimentagdo, pois pode implicar no surgimento de manifestagdes patologicas nas

construgdes, devendo ser utilizada apenas em conjunto com embogo de melhor qualidade.

3.1 Propriedades tecnologicas dos corpos de prova

A retragdo linear (RL) total dos corpos de prova pode ser vista no Grafico 11. Os
corpos de prova S50, S75, N50 e F50 apresentaram RL bem préxima a zero, ndo apresentando
diferencas estatisticamente significativas entre si. A adi¢do de clarificado a massa apresentou
os maiores valores de RL, diferenciando os corpos de prova C50 e C75 entre si e os demais de
acordo com o teste de Tukey HSD para dados nao paramétricos. Com relagdo a RL dos corpos
de prova de argila pura (evidenciado pela linha tracejada no Grafico 11. Ja os corpos de prova
C50 ndo apresentaram diferencga significativa, enquanto todos os demais apresentaram reducao

significativa na RL.

Grafico 11 — Retracio linear total dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e
50 e 75% (p/p) de lodo e clarificado e 50% (p/p) de nao flotado e flotado obtidos apds

sinteriza¢ao a 950°C
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S50, S75 —50 ¢ 75% de fundo da sedimentacdo; C50, C75 — 50 ¢ 75% de clarificado da sedimentag¢do; N50 — 50%
de nao flotado; F50 — 50% de flotado.
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De maneira andloga os resultados apresentados no Capitulo 1, os maiores valores
de RL foram apresentados pelos corpos de prova produzidos com o clarificado da sedimentagao.
Os resultados para retragao linear de secagem (RLs) e retragcdo linear de queima
(RLq) sdo apresentados nos Graficos 12 e 13, respectivamente. Nao houve diferenca
significativa entre os corpos de prova com relagdo a RLs, reiterando a hipdtese de que a
quantidade de residuo adicionado a massa ceramica ndo causa grandes variacdes na RLs dos

corpos de prova.

Grafico 12 — Retracio linear de secagem dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e rejeito puro (ndo beneficiado) ou por¢oes beneficiadas (lodo, clarificado, nao

flotado e flotado) em concentracgdes de S50 e 75% (p/p) obtidas apos sinterizacio a 950°C
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R50, R75 — 50 e 75% de rejeito puro; S50, S75 — 50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de
clarificado da sedimentagdo; N50, N75 — 50 e 75% de ndo flotado; F50, F75 — 50 e 75% de flotado.

Nota-se a indicagdo da RLs para os corpos de prova R50, R75 e F75, pois somente
apods a queima esses CPs sofreram rompimento. Com relacdo a retracdo linear de queima (RLq),
conforme o Grafico 13 e andlise estatistica pelo teste de Tukey HSD, percebe-se que a adi¢ao
de residuo apresentou redugao significativa da RLq dos corpos de prova em relagdao aos corpos
de prova A0, com excecdo dos corpos de prova C50, que apresentou valores de RLq bem
proximos a do AO. Além disso, todos os corpos de prova apresentaram RLq menor que 1,5%,

faixa ideal.
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Grafico 13 — Retracgdo linear de queima dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e 50 e 75% (p/p) de lodo e clarificado e 50% (p/p) de nao flotado e flotado obtidos

apos sinterizacao a 950°C
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S50, S75 —50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagao; N50 — 50%
de ndo flotado; F50 — 50% de flotado.

Como evidenciado que a adi¢do de residuos ocasionou diminui¢do da RL, as novas
formulagdes apresentaram RL bem abaixo do limite maximo de 6%.

Quanto a perda ao fogo (PF) dos corpos de prova, apresentada no Gréfico 14, nota-
se que a utilizacdo de quantidade maior de lodo da sedimentacdo reduziu significativamente a
PF para a concentracao de 75% em massa (S75), enquanto os corpos de prova S50, N50 e N75
ndo apresentaram significativas diferengas entre si, mas apontam uma redugdo acentuada em
relacdo aos corpos de prova A0, C50 e C75, os quais ndo se diferenciam estatisticamente entre

Si.
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Grafico 14 — Perda ao fogo dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e 50 e
75% (p/p) de lodo e clarificado e 50% (p/p) de nao flotado e flotado obtidos apos
sinterizacio a 950°C
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S50, S75 — 50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentacdo; N50 — 50%
de ndo flotado; F50 — 50% de flotado.

Conforme ilustra o Grafico 14, com adicao de quantidade maior de residuo na
massa, a faixa de PF ampliou para -8,72% (C50) a -3,36% (S75).

A coloragado dos corpos de prova com 50 e 75% de residuos em massa se apresentou
tonalidades mais escuras de vermelho e marrom, apresentando diferengas mais significativas
em relacdo aos corpos de prova produzidos sem adicao de rejeito, conforme pode ser visto no
Quadro 6. Mais uma vez a adicdo do clarificado da sedimentagdo apresentou maior

escurecimento devido ao maior teor de ferro nessa porg¢ao.
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Quadro 6 — Coloracao dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e 50 e 75%
(p/p) de lodo e clarificado e 50% (p/p) de nao flotado e flotado obtidos apds sinterizacio
a 950°C, de acordo com a Carta de Munsell

Formulacao Coloracao / Diagrama Carta de Munsell
S50 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4
S75 Vermelho escuro 2.5YR 3/6
C50 Marrom avermelhado escuro 2.5YR 3/4
C75 Marrom avermelhado escuro 2.5YR 3/4
N50 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4
F50 Marrom avermelhado 2.5YR 4/4

S50, S75 —50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagdao; N50 — 50%
de ndo flotado; F50 — 50% de flotado.

Durante a realizagdo do ensaio de absorc¢do de agua (AA), os corpos de prova S75
e F50 apresentaram acentuada desagregacao quando imersos em agua, nao sendo possivel a
realizagdo do teste completo, levando ao descarte desses corpos de prova, restando apenas os
S50, C50, C75 e N50 (Gréfico 15). Neste teste, os corpos de prova que se destacaram foram
S50 e N50, por apresentarem, segundo o teste de Tukey HSD, redugdo estatisticamente
significativa em relagdo aos corpos de prova feitos sem adig¢do de residuos (A0), assim como
as demais formula¢des. O aumento da concentracdo do clarificado, por sua vez, gerou um
aumento significativo em relagdo ao A0, apresentando valor de AA um pouco maior que o

recomendado pela norma para a fabricagdo de telhas ceramicas (ABNT, 2005c).

Grafico 15 — Absor¢ao de agua dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e 50
e 75% (p/p) de clarificado e 50% (p/p) do lodo e do nao flotado obtidos apds sinterizaciao
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S50, S75 —50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagdao; N50 — 50%
de ndo flotado.
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O aumento da AA para os corpos de prova C50 e C75 esta relacionado ao aumento
da porosidade aparente (PA), como visto no Grafico 16, ou seja, a adicao do clarificado da
sedimentacao resultou num aumento do volume de poros superficiais. As semelhangas entre os
corpos de prova se deram de maneira similar a absor¢do de 4gua, com destaque para os corpos
de prova S50 e N50, que apresentaram melhores resultados quanto a diminui¢ao da porosidade

aparente.

Grafico 16 — Porosidade aparente dos corpos de prova contendo uma mistura de argila e
50 e 75% (p/p) de clarificado e 50% (p/p) do lodo e do néo flotado obtidos apds

sinterizacao a 950°C

30% -

2
o N
o »
25% N —
o © g °
~ T B Z
201 _ 2 &8 _ 2 _©_
i ot
Lo Ts}
S 1By @ zZ
<
o 10% -
5% -
0%

S50, S75 - 50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentacdo; N50 — 50%
de nio flotado.

A adicado do clarificado 4 massa argilosa implica no aumento da porosidade devido
ao desprendimento de gases provenientes da queima de matéria organica, presente em maior
quantidade nessa por¢do, confirmada pela PF maior (em torno de 8,6%) nos corpos de prova
com esse residuo.

No Grafico 17 pode ser visualizado o comportamento dos corpos de prova com
relacdo a massa especifica aparente (MEA). Pode-se afirmar, com base no teste de Tukey, que
os corpos de prova A0 apresentaram adensamento de particulas estatisticamente superior aos
demais, enquanto os corpos de prova C50 apresentaram os menores valores de MEA, embora

ndo se diferenciem estatisticamente dos C75.
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Grafico 17 — Massa especifica aparente dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e 50 e 75% (p/p) de clarificado e 50% (p/p) do lodo e do nao flotado obtidos apos
sinterizacdo a 950°C
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S50, S75 —50 e 75% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagdo; N50 — 50%
de ndo flotado.

As pecas produzidas com maiores concentragdes de residuos apresentaram reducao
da resisténcia mecanica a flexao, em relacao aos corpos de prova com menos residuo. O Grafico
18 apresenta os resultados para o MRF dos corpos de prova com 50% de lodo e nao flotado e

50 e 75% de clarificado.

Grafico 18 — Modulo de ruptura a flexdo dos corpos de prova contendo uma mistura de
argila e 50 e 75% (p/p) de clarificado e 50% (p/p) do lodo e do nio flotado obtidos apos
sinteriza¢ao a 950°C
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S50 — 50% de fundo da sedimentagdo; C50, C75 — 50 e 75% de clarificado da sedimentagdo; N50 — 50% de nao
flotado.
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De acordo com as indicagdes do IPT (1985) para o MRF, essas pegas nao
apresentaram resisténcia suficiente para produgdo de tijolos macigos, furados ou telhas
ceramicas. No entanto, de acordo com a estimativa a partir da Equagdo 9, a resisténcia a
compressdo pode estar acima dos limites minimos indicados pelas normas brasileiras para
tijolos macigos e blocos ceramicos furados, devendo ser mais bem estudada para avaliar essa

caracteristica.
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4 CONCLUSOES PARCIAIS

As analises realizadas com o aumento da concentragdo de residuos na massa
ceramica foram importantes para se definir o teor maximo possivel a ser utilizado para o rejeito
puro e para cada por¢do dos processos de separagdo, sedimentacdo e flotacdo. Durante o
procedimento de moldagem, os corpos de prova com adicdo 100% (p/p) de residuos nao
apresentaram coesao suficiente, indicando a necessidade de utilizagao de outra amostra de solo
para aumentar o teor de argilominerais na massa. O mesmo ocorreu com os corpos de prova
com adi¢ao de 75% (p/p) da porgao nao flotada. Apds a queima, os corpos de prova com 50 e
75% do rejeito puro, da por¢do flotada e os com 75% de lodo também ndo apresentaram
aglutinacdo suficiente para as necessidades de transporte ou manipulagdo para os testes iniciais,
rompendo antes da realizagao do teste de resisténcia mecanica.

Dessa maneira, conclui-se a impossibilidade de utilizagao de quantidades em massa
iguais ou superiores a: 50% para o rejeito puro e por¢do flotada; 75% para o lodo da
sedimentacdo; e 75% para a por¢ao nao flotada.

Diante o exposto, com base na proposta inicial da pesquisa, conclui-se que, a
utilizacdo da sequéncia das operagdes unitarias de sedimentagdo e flotagdo como forma de
padronizagdo do uso do rejeito para a producdo de ceramica vermelha embora seja viavel em
concentracdes baixas (até 30%), em comparacdo ao uso do rejeito puro apresenta melhores
resultados quanto a algumas das caracteristicas desejadas. Tais caracteristicas sdo expostas e

analisadas no topico a seguir.
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DISCUSSAO GERAL

As formulagdes desenvolvidas se enquadram dentro do limite especificado para os
materiais de ceramica vermelha, salvo em relagdo a MEA (abaixo do valor minimo indicado
mesmo com a utilizag¢do de argila pura). Pode-se, portanto, considerar que as matérias-primas
estudadas apresentaram bom potencial para fabricacao de ceramica vermelha, desde que sejam
respeitadas a propor¢dao maxima de 30% para cada residuo, atentando-se a quais caracteristicas
sdo mais desejaveis, se menor absor¢ao de d4gua ou maior resisténcia mecanica.

Para verificacdo da evolugdo das propriedades com aumento da concentragdo de
cada porcdo, os resultados foram plotados em graficos para verificagdo da tendéncia do
comportamento dos corpos de prova para as propriedades tecnologicas mais significativas:

Absor¢ao de agua (Grafico 19) e MRF (Grafico 20).

Grafico 19 — Absorcio de agua para os corpos de prova produzidos com as porcdes da
sedimentacio e da flotacio e regressao quadratica
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S10, S20, S30, S50 — 10, 20, 30 e 50% de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30, C50, C75 — 10, 20, 30, 50 e
75% de clarificado da sedimentacdo; N10, N20, N30, N50 — 10, 20, 30 ¢ 50% de ndo flotado; F10, F20, F30 — 10,
20 e 30% de flotado.

Para ambas as por¢des da sedimentagdo e da flotagcdo foi calculada a regressao
quadratica para estimativa de ponto 6timo para as caracteristicas de AA e MRF. Nesse sentido,
os corpos de prova fabricados com a porcao de clarificado foram os que apresentaram os
maiores valores de absor¢do de agua, o que pode estar relacionado ao carater
predominantemente caulinitico, maior teor de argilominerais e a maior quantidade de matéria
organica nessa por¢do, evidenciada pela maior PF e consequente maior porosidade aberta;

apresentando aumento da AA a medida que a concentracdo de residuo era aumentada (R? =
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0,8444). A regressdo quadratica para o lodo da sedimentagao apresentou bons resultados (R? =
0,986) apontando a diminuicao da AA a medida que a concentragcdo de residuos foi sendo
aumentada, o que pode ser justificado pelo aumento do teor de fundentes na massa e ao maior
empacotamento das particulas devido a maior quantidade de quartzo nessa por¢ao.

Com relagdo a porc¢do flotada, a regressdo quadratica ndo se mostra tendenciosa
pela existéncia de resultados para apenas trés formulagdes (R? = 1), além disso o aumento da
concentracdo desse residuo apresentou pouca variagdo (0,80%) entre as formulacdes com
menor ¢ maior concentragdo. Para a por¢ao nao flotada, a pega N20 se apresentou como pico
de maior valor de AA, sendo diminuida significativamente com o aumento da concentragdo do
residuo, com R? = 0,873.

Dessa forma, apenas o uso do clarificado ¢ delimitado pela absor¢do de agua,
consoante a norma NBR 15270 (ABNT, 2005a, 2005b, 2005¢), em até 50% na produgdo de
telha ceramica (AA < 20%), podendo ser utilizados teores pouco maiores para produgdo de
blocos e tijolos (8% < AA < 22%). Pode-se inferir que o aumento do teor de silica contribuiu
mais para o empacotamento das particulas que para o aumento da porosidade, como poderia ser
esperado. De maneira geral, a adi¢do dos residuos foi importante para diminui¢do do valor da
AA, sobretudo pelo alto teor de fundente que os residuos contém contribuindo para a formagao
de fase liquida e diminui¢do do volume de poros abertos.

O MREF tem sua evolucdo avaliada no Grafico 20, indicando que, para todas as
por¢des dos processos de sedimentacdao e flotagdo, o aumento do teor de residuo diminuiu

drasticamente a resisténcia mecanica das pegas.

Grafico 20 — Mo6dulo de ruptura a flexdo para os corpos de prova produzidos com as
porcoes da sedimentacio e da flotaciio e regressdo quadratica
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S10, S20, S30, S50 — 10, 20, 30 e 50% de fundo da sedimentagdo; C10, C20, C30, C50, C75 — 10, 20, 30, 50 e
75% de clarificado da sedimentagao; N10, N20, N30, N50 — 10, 20, 30 e 50% de ndo flotado; F10, F20, F30 — 10,
20 e 30% de flotado.
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A avaliacdo da porosidade pode ser mais bem estudada com a comparagdo das
imagens de microscopia eletronica de varredura realizadas nos corpos de prova. Dessa forma,
para os corpos de prova com a concentracdo ideal de rejeito foi realizado o ensaio de
microscopia eletronica de varredura (MEV) em duas ampliagdes (50 e 100x). A Figura 24
apresenta as imagens realizadas em uma amostra de corpos de prova A0, produzidos apenas
com o solo da olaria Ceramica Baixio Ltda. Nessas imagens pode-se visualizar a superficie
irregular da fratura, onde se verifica a presenca de graos finos associados a matriz formada pela

solidificagdo da fase liquida ap0s a sinterizagao.

Figura 24 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova A0
(0% de rejeito) — (a) Ampliacéo S0x e (b) Ampliacio 100x
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A adi¢do de 30% do rejeito resulta na produg@o de corpos de prova mais frageis,
com a presenca de graos maiores de minerais (Figura 25), sobretudo de quartzo. Todavia, os
corpos de prova produzidos com 30% do rejeito sem tratamento (R30) apresentam maior
densificacdo e preenchimento dos espagos entre esses graos, o que pode ser confirmado pela
diminui¢do da PA e aumento da MEA em relagdo aos corpos de prova A0. O excesso de quartzo
no rejeito adicionado a massa foi responsavel pela reducdo acentuada da plasticidade e

resisténcia mecanica da massa (GOES et al., 2014; MACEDQO, 2007).
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Figura 25 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova R30
(30% de rejeito puro) — (a) Ampliacio S0x e (b) Ampliacao 100x
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As imagens de MEV dos corpos de prova com a composi¢ao de 30% do lodo da
sedimentacdo (Figura 26) aponta a presenga de um nimero elevado de graos de quartzo bem
definidos. A presenca expressiva do quartzo nesses corpos de prova (S30) ¢é resultado direto do
processo de separagdo por sedimentagdo, uma vez que a granulometria tem influéncia direta no
rendimento do processo e precipita grande volume de quartzo no lodo de fundo. Por sua vez,
nos corpos de prova produzidos com 30% do clarificado (Figura 27) é percebido um niimero
reduzido de quartzo, evidenciando a maior homogeneidade da superficie da fratura, o que

resulta numa ruptura mais fragil, com menor resisténcia a flexao.

Figura 26 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova S30
(32;@ de fundo c(l_a sedimentacao) — (a) Ampliacdo S0x e (b) Ampliacio 100x
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Figura 27 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova C30
(30% de clarificado da sedimentagéo) — (a) Ampliacio S0x e (b) Amplia¢io 100x
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Com relagdo aos corpos de prova com 30% de nao flotado (Figura 28) e 30% de

flotado (Figura 29), nota-se a semelhanga entre a composi¢ao da matriz vitrea entre os graos de
quartzo visiveis nas micrografias. No entanto, a por¢ao flotada apresenta uma matriz mais

incorporada e densa, devido sobretudo ao maior teor de caulinita que a por¢ao nao flotada.

Figura 28 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova N30

(30% de nao flotado) — (a) Ampliacéo 50x e (b) Ampliacido 100x
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Figura 29 — Imagens de microscopia eletronica de varredura dos corpos de prova F30
(30% de flotado) — (a) Ampliagio S0x e (b) Ampliacao 100x
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Analisando as microscopias, € visivel a presenca acentuada de graos de quartzo nos
corpos de prova produzidos com o rejeito, exceto aqueles nos quais se utilizou a por¢ao de
clarificado da sedimentacdo. Destaca-se, portanto, o cuidado que deve ser tomado com o
percentual de quartzo na massa ceramica, que, caso seja muito elevado, pode acarretar
diminuigdo da resisténcia mecanica e surgimento de trincas nas pecas (PINTO, 2010; ARAUJO,
2009).

Em sintese, a utilizacdo do rejeito puro e das fases do lodo da sedimentagdo, ndo
flotado e flotado aumentou visivelmente o teor de quartzo na mistura, favorecendo a formagao
do esqueleto de silicato nesses corpos de prova. Dessa forma, como as micrografias dos corpos
de prova produzidos com o clarificado da sedimentagcdo apontaram, o intersticio se mostrou
mais homogéneo, mas com baixa presenca de quartzo, portanto menor resisténcia mecénica e

maior porosidade.
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CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos no desenvolvimento deste trabalho permitiu concluir que o
coprocessamento dos residuos de mineracao de ferro da barragem de Candonga/MG em solo
argiloso para fabricagdo de materiais de ceramica vermelha pode ser considerado vidvel tanto
nos aspectos de melhorias das propriedades tecnologicas, quanto na diminui¢ao do volume
explorado de jazidas de solo e de barragens de rejeito; trazendo, por conseguinte, ganhos
econdmicos e ambientais. Contudo as formulagdes desenvolvidas devem passar por um
controle rigoroso da porcentagem a ser utilizada de cada residuo.

Para entendimento dessa pesquisa, destaca-se aqui que nao foi constatada uma
formulacao ideal a ser utilizada como padrdo, uma vez que existem outras variaveis de
processamento envolvidas no processo que podem modificar as propriedades finais das pegas,
como a utiliza¢do de diferentes taxas de aquecimento, conformagdo por extrusao ou maiores
pressdes de compactagdo na moldagem, diferentes temperaturas e patamares de queima. Apesar
disso, ndo ¢ indicado um teor maior que 30% para qualquer um dos residuos utilizados, mesmo
para os corpos de prova que apresentaram diminuicao acentuada da absor¢do de agua, pois a
partir dessa concentragdo as pecas se tornam muito frageis, principalmente pelo alto teor de
quartzo e baixo teor de argilominerais no rejeito.

Nao ¢ indicado, portanto, que se utilize uma concentragdo muito elevada desses
residuos para mistura com argilas de caracteristicas proximas ao solo utilizado nesta pesquisa.
No entanto, a utilizagdo de amostras de solo com maiores teores de argilominerais com
granulometria mais fina, pode vir a melhorar as caracteristicas de plasticidade da massa e
melhor preenchimento de poros durante a sinterizacdo, contribuindo para diminui¢do da
porosidade e absor¢do de 4gua e aumento da resisténcia mecanica.

Quanto aos produtos mais indicados para serem produzidos com adi¢cdo desses
rejeitos, destacam-se os tijolos macicos, por ser exigida menor resisténcia mecanica nas normas
brasileiras, além da intensificagdo da coloragdo (avermelhada) de maneira mais impactante,
melhorando sua estética.

Os processos de separagdo utilizados nesta pesquisa apresentaram uma melhora nos
resultados quanto ao aumento da resisténcia mecanica quando as por¢des foram utilizadas em
concentragdes menores e diminui¢do da absor¢do de agua a medida que maior quantidade de
residuo foi adicionado, salvo no caso do clarificado. A flotagdo apresentou bons resultados,

embora a separacdo dos minerais nao tenha se mostrado significativamente eficiente, o que
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pode se justificar pela aglutinacdo em ambas as por¢des de minerais e elementos com mais
afinidade entre si. Dessa forma, a contribuicao dessa pesquisa se encontra no destaque da
necessidade de se haver uma padronizagao mais eficiente na composi¢ao do rejeito, indicando
as vantagens em se utilizarem as fragdes de residuo de maneira individualizada para se
melhorarem as caracteristicas desejadas nos materiais ceramicos.

Por fim, esta pesquisa pode ser considerada vidvel, sobretudo por atender as
expectativas das partes interessadas na aplica¢ao do estudo. Por um lado, a mineradora Samarco
S.A., fornecedora da lama de rejeito de mineracao de ferro, tem interesse em dispor melhor seus
rejeitos, diminuindo a necessidade de criacdo de novas barragens e reduzindo o volume de
rejeito presente na barragem de Candonga com a destinagdo mais nobre de residuos. Por outro
lado, usina hidrelétrica de Risoleta Neves, que necessita que o rejeito retido em sua barragem
seja removido para que seu funcionamento seja restaurado. A olaria receptora, que teria a
exploragdo de suas jazidas de solo reduzida. Por fim, a sociedade podera ser beneficiada com a
diminui¢do da quantidade de barragens de rejeito necessarias, além da diminui¢@o dos riscos de
acidentes ambientais semelhantes ao rompimento da barragem de Fundao que podem se repetir.
Outro ponto de importante destaque é que o material ceramico produzido ¢ indicado para
reducdo de custos na construgdo civil, favorecendo a populagao de baixa renda e moradores da

regido.
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1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para aprofundar os estudos desta pesquisa, ¢ sugerido uma avaliagdo de outras

varaveis de processamento que podem influenciar nas propriedades tecnologicas das pecas

ceramicas, como:

1.

Estudar o uso de diferentes ciclos e patamares de queima e taxas de aquecimento,
de maneira a verificar se a adigdo de fundentes na massa pode resultar em
qualidades superiores em produtos queimados a temperaturas mais baixas;
Verificar a influéncia da pressdo de conformacgdo, teor de umidade Otimo e
conformagdo por extrusdo, visando aumentar a massa especifica aparente dos
produtos;

Realizar ensaios em escala real na industria ceramica onde a amostra de solo foi
coletada, avaliando as propriedades tecnoldgicas em modelos usuais;

Verificar a possibilidade de diminui¢do da granulometria do rejeito com a moagem
em diferentes tipos de moinho para verificar se seriam obtidas melhorias na
resisténcia mecanica e na absor¢ao de dgua dos corpos de prova;

Verificar se hd melhoria nas composi¢des das porcoes apos a realizagdo em série

dos processos de separacao aqui apresentados (sedimentacao e flotagao).
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