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RESUMO

GUIDOLIN, Marilia Alarcon. Ceramica com lodo de industria de placa de circuito impresso,
lama vermelha de tratamento de bauxita e escoria siderurgica. 2016. 67 f. Dissertacdo de
Mestrado — Programa de Pds-Graduacdo em Engenharia Civil, Universidade Tecnoldgica
Federal do Parand. Curitiba, 2016.

A utilizacdo de residuos industriais na producdo de materiais pode mitigar 0s impactos
gerados pelo agente gerador. A utilizagdo na costrucédo civil de materiais gerados a partir de
residuos, minimizaria também o0s impactos gerados pela extracdo de recursos naturais para
este setor. Os residuos industriais utilizados nesta pesquisa sdo classificados como residuos
perigosos e, sendo a pesquisa sustentada na hipotese de que € possivel produzir um material
ceramico para utilizacdo na construcdo civil a partir de lodo de industria de placa de circuito
impresso, lama vermelha do processamento de bauxita e escoria siderdrgica, foram
produzidas composi¢fes ceramicas utilizando estes residuos como matéria prima. Os corpos
de prova (CPs) foram confeccionados com 20g em molde de 20x60 mm e com prensa uniaxial
de 5 MPa. Os CPs foram sinterizados a temperaturas de 800, 900, 1000, 1050, 1100 e 1150°C
durante 6 horas. Foram realizadas analises de umidade, granulometria, densidade, perda ao
fogo, FRX, DRX, MEV/EDS, retracdo linear de queima, absor¢do de éagua, resisténcia a
flexdo e lixiviacdo, a fim de caracterizar as matérias primas e o material ceramico
desenvolvido. Os resultados demonstram que houve fuséo dos elementos que compdem as
matérias primas. A composi¢do que apresentou o melhor resultado alcangou 5,48 MPa de
resisténcia a flexdo, 4,57% de retracdo linear de queima, 2,06 de densidade e 19,94% de
absorcéo de agua. O resultado do ensaio de lixiviacdo aponta que o material ceramico apos a
sinterizacdo apresenta tracos de Pb, tendo imobilizado apenas parte dos metais pesados
analisados presentes na composicdo dos corpos de prova, o que o classifica como residuo
perigoso. Em comparacdo com as normas brasileiras, os aspectos de absorcdo de agua e
resisténcia atenderam aos requisitos para uso em blocos ceramicos para alvenaria estrutural e
nas categorias A, B e C de tijolos macicos comuns para alvenaria, respectivamente, no
entanto, a imobilizacdo de metais pesados carece de ajustes para que se alcance um material
ceramico inerte.

Palavras-chave: Lama Vermelha. Lodo de Industria de Placa de Circuito Impresso. Escéria
Siderurgica. Ceramica.



ABSTRACT

GUIDOLIN, Marilia Alarcon. Ceramic with sludge of printed circuit board industry, red
sludge if Bauxite treatment and steel slag. 2016. 67 f. Dissertacdo de Mestrado — Programa de
Pds-Graduacdo em Engenharia Civil, Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Curitiba,
2016.

The use of industrial waste in the production of materials can mitigate the impacts generated
by the generating agent. The use in civil construction of materials generated from waste,
would also minimize the impacts generated by the extraction of natural resources for this
sector. The industrial waste used in this research is classified as hazardous waste and the
research is based on the hypothesis that it is possible to produce a ceramic material for use in
civil construction from printed circuit board industry sludge, bauxite red processing sludge
and steel slag, ceramic compositions using these residues as raw material were produced. The
sample were made with 20g in mold 20x60 mm and with uniaxial press 5 MPa. The sample
were sintered at temperatures of 800, 900, 1000, 1050, 1100 and 1150°C for 6 hours.
Moisture tests were carried out, density, granulometry, loss on ignition, XRF, XRD,
SEM/EDS, linear firing shrinkage, water absorption, flexural strength and leaching in order to
characterize the materials and the ceramic material developed. The results show that there has
been fusion of the components of the raw materials. The composition showed the best result
achieved flexural strength 5.48 MPa, 4.57% of linear firing decrease, 2.06 density and 19.94%
water absorption. The results of the leaching test indicate that the ceramic material after
sintering presents traces of Pb, having immobilized only part of the analyzed heavy metals
present in the composition of the test specimens, which classifies it as hazardous waste. In
comparison with the Brazilian standards, the water absorption and resistance aspects met the
requirements for use in ceramic blocks for structural masonry and in categories A, B and C of
solid bricks common for masonry, respectively, however, the immobilization of metals is
required to achieve an inert ceramic material.

Keywords: Red Mud. Circuit Board Industrial Sludge. Steel Slag. Ceramic.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 - Fluxograma de MELOTOS. .......c.eruerieierieieci ettt eneas 21
Figura 2 - Aspectos do LPCI: a) original; b) seco; e ¢) SeC0 € MOidO.........cccoveverereresesnanens 27
Figura 3 - Espectro proveniente da analise DRX d0 LPCI ........ccccocveviiiiiieiiie e 29

Figura 4 - Estruturas microtopogréaficas de LPCI através de MEV e pontos de anélises da
composi¢do microquimica através de EDS ..ot 30

Figura 5 - Mapeamento de dispersdo de elementos quimicos na superficie da amostra de LPCI

atraves da @nAliSE EDS .........coiiiiiiiie e bbb 31
Figura 6 - Aspectos da LV: a) original; b) seco; e ) SeC0 € MOid0 .......c.cccvevvvrveivereiiieiienns 32
Figura 7 - Espectro proveniente da analise DRX da LV .......cccooiiiiiiininciicnenc e 35
Figura 8 - Estruturas microtopogréaficas de LV através de MEV ..........ccccoceviiiiniiincneiinenns 36
Figura 9 - Composic¢éo microquimica atraves de EDS...........cccooevieiiiiiciecie e 37
Figura 10 - ASPECLO HAES .......coiiiie ettt ra e 38
Figura 11 - Espectro proveniente da andlise DRX da ES..........ccocooiiiiinciiieneinc e 40
Figura 12 - Estruturas microtopogréficas de ES através de MEV...........ccccooviiiiiiiiiicinenns 41

Figura 13 - Estruturas microtopograficas da ES através de MEV e pontos de analises da
composicdo microquimica através de EDS ..o 42
Figura 14 - DRX da composicdo 3: A) mistura inicial seca; B) apds queima a 1150°C.......... 49
Figura 15 - Estruturas microtopograficas de uma amostra da composicdo 3 sinterizada a
1150°C AtraVES 08 MEV .....cviiiiii ettt et sa et naesnenneeneas 50
Figura 16 - Estruturas microtopogréaficas através de MEV com ampliacdo de 5.000 vezes de
uma amostra da composicao 3 sinterizada a 1150°C ........cccccvevveiieiieie e 51
Figura 17 - Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de
uma amostra da composicao 3, sinterizada a 1150°C, e pontos de analises da composicao
MICroquimica atraves de EDS ........coo oo 52
Figura 18 - Estruturas microtopogréaficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de
uma amostra da composicdo 3, sinterizada a 1150°C, e pontos de analises da composicao
MICrOqUIMICa atraVes 08 EDS ........ooiiiiiiiiiee e 54
Figura 19 - Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliagdo de 8.000 vezes de
uma amostra da composicdo 3, sinterizada a 1150°C, e pontos de analises da composicao

MICrOqUIMICa atraVeS 08 EDS ........coiiiiiiieee e 55



LISTA DE QUADROS

Quadro 1 - Composi¢do mineraldgica obtida por meio da anélise DRX do LPClI................... 29
Quadro 2 - Composi¢do mineraldgica obtida por meio da anélise DRX da LV ........c.ccceee.ee. 36
Quadro 3 - Composicdo mineralogica obtida por meio da analise DRX da ES....................... 41

Quadro 4 — Composicao mineralogica obtida por meio da analise DRX da composicéo 3.....51



LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — Percentual de matérias primas nas COMPOSIGOES ........cc.evrueruereeirerieienerieseeseneens 26
Tabela 2 — Resultado da andlise FRX de LPCl ........ccooiiiiiiiiiiieeee e 28
Tabela 3 - Concentracdo de metais em extrato lixiviado de LPCl ..........ccccoeveevviie e, 29

Tabela 4 - Resultado da analise MEV/EDS na area da Figura 4-A e nos pontos 1-6 da Figura

I SRR 31
Tabela 5 - Granulometria da LV .........ooooiiiiie e e 33
Tabela 6 — Comparacdo dos resultados de FRX de alguns 6xidos que compde a LV ............. 34
Tabela 7 — Complemento do resultado da analise FRX da LV ........ccccocvevviieiiene e, 35
Tabela 8 - Concentracdo de metais no extrato lixiviado da LV ........ccccccevvviinieeneiiciicnee 35
Tabela 9 — Resultado da anélise MEV/EDS de LV (Figuras 8-A € 9) ....ccccovervniniieienennn, 38
Tabela 10 - Granulometria da ES ........cooooiiiiiiiiiceee s 39
Tabela 11 - Resultado da analise FRX da ES........ccccooiiiiiiiiieceseee s 40
Tabela 12 - Concentragdo de metais em extrato lixiviado de ES...........c.ccoevvvveiein e, 40
Tabela 13 - Resultado da analise EDS de ES ... 43
Tabela 14 - Resisténcia a fleX80 (MPa)..........cccueiiiiieiic i 45
Tabela 15 — Retracao linear ap0S QUEIMA.........ceecueeieiieiie e ettt 46
Tabela 16 - Densidade das ceramicas depois da queima em diferentes temperaturas ............. 46
Tabela 17 - ADSOIGAOD 08 AQUA .....o.veveeiereeieieie ettt ne e 47
Tabela 18 - Composi¢do quimica da CEraAmMICa 3..........covveririireieeere e 49
Tabela 19 - Resultado da analise MEV/EDS na area da Figura 17 nos pontos 1-13 ............... 53
Tabela 20 - Resultado da analise MEV/EDS na area da Figura 18 nos pontos 1-8 ................. 55
Tabela 21 - Resultado da analise MEV/EDS na area da Figura 19 nos pontos 1-10............... 57
Tabela 22 — Comparagdo de RF cOm NBR 7.170 .....ccoooiiiiiiiiieiesieneeeeee s 58
Tabela 23 - Comparacdo de AA cOmM NBR 15.270-2........ccccciiiiiieiii e 59

Tabela 24 - Concentracdo de metais em extrato lixiviado das matérias primas e da composicao
IR 11T 72 U - SR 59
Tabela 25 - Comparacéo do resultado de lixiviacdo da composicdo 3 com NBR 10.004/2004



SUMARIO

1 INTRODUGAO . .....ooitiieieeeeeetee sttt ettt sttt ettt n st 12
2 OBUIETIVOS. ...t e ettt e e et e e s e e e st e e e snbe e e nneeeennees 13
2.1 ODJEUIVO GEIAL ...t 13
2.2 ODJEtiVOS ESPECITICOS .....cuviviieieiiitiiieieie ettt 13
3 REVISAO BIBLIOGRAFICA ...t 14
3.1 Lodo de Placa de CirCUito IMPIrESSO........ccueiieiueiieiieeieseesieeie e e sreeste e sreesne e 14
3.2 Lama Vermelha do tratamento de DauXita ...........ccovveiiieiiniie e 18
3.3 ESCOMa SIABIUIGICA. .. c.veiviiveiireieeieiee ettt sttt raesa e s e e s e sbestesteereeneanes 19
4 MATERIAIS E METODOS ....oieieeeeeeeeeee e eeeeeeteeeee e eeen s es s es s s s seen e 21
4.1 Obtencdo dos residuos (MAatérias Primas)........ccceccveiverieiieseeriesieesee e seeseesre e e e e e 22
O O Lo T T = U [ SR 22
B T - Vg [U] 0] 0111 (T PSR 22
4.4 Composicao quimica das matérias primas pelo método de FRX ........cccccovveviiieivevieennenn, 22
4.5 Perdaan FOGO (PF) ....ooiic ettt 23
4.6 LIXIVIAGAD ....veeveeeeeeeeet etttk e b bbbt bttt ne bbb 23
4.7 Composicdo mineraldgica das matérias primas e de materiais ceramicos sinterizados pelo
MELOAO U8 DRX ...ttt ettt et b e bbbt bt s e s et e st nbenbesbenbenre s 23
4.8 Estrutura morfoldgica das matérias primas e de materiais cerdmicos sinterizados pelo
MELOAO dE IMEV/EDS ...ttt e e tesreanenneeneas 24
4.9 ReSIStENCIA A TIEXAO ......oiviiieii e 24
4.10Retracao lNEar de QUEIMA ......c.ecviiieiie ettt ettt sae e ene e 24
o B 1= 0] To = o [ OSSR 25
N Lo (0% ol o 3 o U LSS 25
4.13PreparaGio d0OS COMPOS-AE-PIOVA......cc.crviruiriiriiriieierieeeeie sttt sttt s e s bt sbe b seeenes 25
5 RESULTADOS ...ttt e e et e et e e et e e et e e st e e snt e e e snteeennteeenneees 28
5.1 CaracterizaGdo das Materias PriMAS........ceieruererieriereneeiesiesiestestessessesreeseeeesseseessessessenses 28
0 I I 1 ST 28
B.1.2 LV ettt Rttt bt e Rt e ne et et e neere s 33
DL, B Sttt r b et a et et et r e b et et reerentens 39
5.2 Propriedades mecanicas das ceramicas desenvolVidas............cccevvveveiieervenesieesesie e 44
5.2.1 Mudangas na resisténcia a flexao ap0s SINEriZaGAO .......cccoevvreririeiieiee e 44
5.2.2 Mudangas na retragao linear de QUEIMA .........ooviiririeiiieie s 46

5.2.3 Mudangas na densidade das cerdmicas ap0s SINtEriZaGaA0..........cc.cevvrrerrerrerieriesesienieees 46



5.2.4 Mudancas nos valores de absor¢do de dgua apos SINterizagao..........ccccvvevvevvereervereene 47

5.2.4 Concluséo parcial das propriedades mecanicas das CEramiCas..........cccoevevververreervesennnn 48
5.3 Processos fisico-quimicos de formacéao das estruturas das Ceramicas ............cccecvevverueenee. 49
ST T80 O] 1 T o To XS] o= T TS TSRS 49
5.4 Comparacdo dos resultados com normas brasileiras..........ccoccevvevenieiieineie e 58
B CONCLUSAO ...ttt 61
7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS ..ot 62

8 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS.........ccooiiieieiereieesee s 63



12

1 INTRODUCAO

A cerdmica vem sendo utilizada h& aproximadamente 20 mil anos e, bem assim, sua
invencéo introduziu mudangas fundamentais nas praticas de subsisténcia e no comportamento
humano (WU et al., 2012). Amplamente utilizada, a ceramica se destaca pela capacidade de
potencializar determinadas caracteristicas fisico-quimicas quando da incorporacao de residuos
(MENEZES; NEVES; FERREIRA, 2002).

Estudos apontam para a possibilidade do uso de residuos, como matéria prima
alternativa, na fabricacdo de produtos ceramicos para a construcdo civil (RODRIGUES;
HOLANDA, 2013; VIANA et al., 2010; DONDI et al., 2009; MODESTO et al., 2003). De
acordo com Camargo, Portela e Yoshimura (2005), a ideia de encapsular rejeitos que
contenham metais potencialmente toxicos estd embasada na hipdtese de que 0s compostos
vitreos que se formam durante a sinterizacdo seriam estaveis a lixiviacdo que ocorre durante a
vida Util dos materiais ceramicos.

Nesse sentido, Tang, Lee e Shih (2013) acreditam que reutilizar residuos perigosos,
transformando-os em produtos ceramicos, reduz significativamente o impacto ambiental do
processo industrial. Em Taiwan, por exemplo, sdo geradas mais de 100.000 toneladas de lodo
de placa de circuito impresso (LPCI) anualmente (HU; SHIH; LECKIE, 2010). A placa de
circuito impresso € uma peca bésica e fundamental para a tecnologia eletronica utilizada
atualmente, e as industrias de fabricacdo desses componentes eletrénicos geram lodos ricos
em metais pesados (CHEN et al., 2011). O crescimento deste setor em escala mundial gera
aumento na quantidade de residuos industriais dispostos no meio ambiente, podendo provocar
contaminacdo de solos e aguas subterraneas (LADOU, 2006).

O LPCI, especificamente, é considerado mundialmente como residuo perigoso (LIN;
CHEN, 2007) e a atencdo dada a destinacdo desse residuo é crescente em razdo dos riscos
apresentados pela contaminacdo por metais pesados, pois a acumulacdo desses metais em
tecidos vivos, ao longo da cadeia alimentar, representa um grave problema de saude publica
(ZOUBOULIS; LOUKIDOU; MATIS, 2004).

Os metais pesados promovem danos ao meio ambiente. Quando habitats aquéaticos
sdo contaminados, a biota é submetida a efeitos que variam de acordo com a intensidade e a
duracéo da exposicdo ao agente toxico (LONG, 1995 apud FLEEGER; CARMAN; NISBET,
2003). Um efeito tipico da toxicidade é a reducdo populacional de um organismo em

observagdo, seja por aumento da mortalidade ou por diminuicdo da fecundidade. Existem
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também os efeitos subletais, como o estresse fisiologico e 0 comprometimento
comportamental dos organismos afetados (FLEEGER; CARMAN; NISBET, 2003).

Além de reduzir o descarte de substancias toxicas no meio ambiente, a utilizacdo de
residuos industriais na producdo de materiais pode também mitigar os impactos ambientais
gerados pelo setor da construgéo civil, apontado pelo Conselho Internacional da Construgéo
como sendo o setor de atividades humanas que mais consome recursos naturais
(MINISTERIO DO MEIO AMBIENTE, 2015). Segundo Sjostrom (1996 apud SANTOS et
al., 2012), a extracdo para a construcdo civil representa até 50% do consumo de recursos
naturais do planeta.

Atentando para 0 sucesso de outras pesquisas no desenvolvimento de novas
composicdes ceramicas com a utilizacdo de residuos industriais (MYMRINE et al., 2015;
NANDI et al., 2015; LI et al., 2015; FAN; LI, 2013), acredita-se ser possivel obter material
cerdmico a partir dos residuos propostos neste estudo e, ainda, que tal material atendera a
aspectos quimicos, fisicos e mecanicos estabelecidos pela legislacdo brasileira para aplicacdo

na construcao civil.

2 OBJETIVOS

2.1  Objetivo geral

A pesquisa, amparada na capacidade que a ceramica possui de potencializar
caracteristicas fisico-quimicas quando da incorporacdo de residuos, objetiva criar um novo
material ceramico a partir, exclusivamente, de residuos industriais, sem a utilizacdo de argila,
com énfase na estabilizacdo de LPCI em composi¢cdes com Lama Vermelha (LV) e Escéria
Siderdrgica (ES).

2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos da pesquisa sdo:
e Pesquisar as caracteristicas quimicas e mineraldgicas dos residuos usados;
e Desenvolver composic¢Oes ceramicas a base de LPCI, LV e ES;
e Realizar analises fisicas e quimicas do material ceramico desenvolvido;

e Realizar andlises de lixiviagdo dos residuos e do material cerdmico sinterizado;
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e Comparar as propriedades mecanicas e quimicas do novo material ceramico com a
normas: NBR 15.270-2 (ABNT, 2005), NBR 7.170 (ABNT, 1983) e NBR 10.004
(ABNT, 2004).

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1  Lodo de Placa de Circuito Impresso

A placa de circuito impresso € um produto basico e amplamente utilizado pela
industria eletronica, fornecendo interconexdes elétricas entre 0s componentes em sua
plataforma (LADOU, 2006). Segundo Melo, Rios e Gutierrez (2001) a placa de circuito
impresso tanto constitui substrato mecanico para os componentes eletronicos que formam o
circuito, quanto viabiliza o contato entre esses elementos, devido as trilhas de cobre.

Como explica Yarli (QUIROZ, 2017), os painéis laminados, ou placas virgens, sdo
construidos a partir de camadas de material prensado sob calor e pressédo, a fim de formar uma
densa base isolante, que posteriormente recebe um revestimento metalico de cobre para
formar o plano condutor. Precedente a impressdo dos circuitos é a lavagem ou desengraxe da
placa virgem, para remocdo de Oleos e déxidos presentes na superficie. A remocdo destas
impurezas é feita através de microcorrosao superficial da placa, que pode ser realizada tanto
por abrasdo, utilizando-se uma fina palha de ago, quanto por vibragdo ultrassbnica, que
consiste no uso solvente e vibragdo ultrassénica (QUIROZ, 2017).

Um dos processos de impressdo do circuito na placa é o fotografico, utilizando
filmes sollveis em solventes quando expostos a luz ultravioleta (QUIROZ, 2017). Neste
método, € feita a aplicacdo do filme na face cobreada. Apos a adesdo do fotolito, revela-se o
tracado condutor pela exposicdo a luz e, finalmente, procede-se a remocdo do filme nédo
exposto através da imersao da placa em uma solucéo de cabornato de sodio (QUIROZ, 2017).

Para a obtencdo do plano condutor, faz-se a eliminacdo do cobre indesejavel por
meio de uma solucdo corrosiva. O agente corrosivo mais aplicado é o percloreto de ferro.
Posteriormente, a placa passa pelo processo de lavagem e secagem antes de finalmente passar
pelo tratamento superficial, onde faz-se a impressdo das legendas, quando necessario
(QUIROZ, 2017).

O método de fabricacédo de placas de circuito impresso que oferece maior precisao no
resultado do desenho das trilhas, € o método que envolve a corrosdo quimica subtrativa
(BRAGA; RABELO; CARDOSO, 2012). Por isso, é o processo mais utilizado de fabricacéo
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de placas de circuito impresso. Neste método, estando o desenho da trilha impresso na placa,
o Cu remanescente é subtraido quimicamente da superficie, permanecendo apenas o Cu que
reproduz o formado do circuito desejado (MELO; RIOS; GUTIERREZ, 2001).

Uma placa de circuito impresso possui cerca de 30% de metais, sendo entre 10-20%
de Cu, entre 1-5% de Pb e entre 1-3% de Ni (VEIT et al., 2006). Em razédo das caracteristicas
do LPCI, o método de aproveitamento mais encontrado na literatura diz respeito a extracao de
metais, a partir de diversas tecnologias (XIE et al., 2009; TU et al., 2010; LEE; AHN; AHN,
2003; TSENG et al., 2007; LOU; HAN; HUANG, 2009). No entanto, existem pesquisas sobre
a incorporacgéo do LPCI em materiais para construcéo civil.

Huang et al.(2007) prepararam composic¢des para a producdo de agregados leves com
a incorporacao de residuos de mina de xisto, argila branca, cinzas de incinerador de residuos
urbanos e LPCI. A mistura foi homogeneizada e peletizada, formando corpos de prova (CPs)
de 3 a 7 mm de didmetro, os quais foram sinterizados em temperaturas entre 1050°C e
1250°C durante 5, 15, e 25 minutos. O resultado de absorcdo de agua dos agregados, com
taxas entre 4 e 9%, indicaram que houve boa vitrificacdo. O agregado proposto cumpre 0s
requisitos chineses para utilizacdo na fabricacdo de paredes divisorias leves, tendo a
resisténcia a compressao alcangado valores que variam entre 4,3 e 7,5 MPa. Sinterizado em
1150°C, o produto apresenta apenas vestigios de Cr (II1) (0,03 mg/L), Cr (0,19 mg/L) e Cu
(0,16 mg/L) no extrato lixiviado.

Com intuito de verificar a viabilidade da incorporacédo de lodo de Cu (TANG et al.,
2010) e Ni (SHIH; TANG, 2011) em produtos ceramicos, foi procedida a incorporagdo de
lodos simulados a um precursor ceramico rico em Al,O3. Os componentes passaram por
processo de secagem, homogeneizacdo e moldagem em peletes de 20 mm. Os CPs foram
sinterizados em temperaturas que variaram de 650°C a 1150°C pelo periodo de trés horas. Em
outro estudo, foram confeccionados CPs com lodo de Cu produzido em laboratério (lodo
simulado), em peletes de 13 mm de didmetro, sinterizados entre 600°C e 1200°C (HU; SHIH;
LECKIE, 2010). Os resultados demonstram que a eficacia da incorporacdo do Cu em produtos
cerdmicos exige programas de sinterizacdo acima de 750°C (TANG et al., 2010). Para Hu,
Shih e Leckie (2010) a faixa de temperatura ideal para obter espinélio de aluminato de cobre
(CuAl,Q,) esta entre 950°C e 1000°C, ja que os mecanismos de transformacao iniciam-se em
temperaturas elevadas. Os autores concluem que a estabilizacdo de Cu (TANG et al., 2010;
HU; SHIH; LECKIE, 2010) e Ni (SHIH; TANG, 2011) em materiais ceramicos é viavel e, de
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acordo com Hu, Shih e Leckie (2010), a ceramica aditivada com lodo rico em Cu pode ser
utilizada para a fabricacéo de telhas e tijolos.

Mais tarde, foram utilizados quatro precursores ceramicos ricos em Al,Os, a fim de
verificar a ocorréncia de incorporacdo do lodo de Cu simulado em compostos ceramicos com
diferentes bases precursoras (TANG et al., 2011). Os autores concluiram que os resultados,
assim como em 2010, demonstraram que a utilizacdo de lodo de Cu tem um potencial de ser
aplicada como estratégia de uso de residuos como recursos na producao de ceramicas.

Foi averiguado o comportamento de transformacdo do Cu, durante o processo de
sinterizacdo (TANG; SHIH, 2013). Para tanto, CuO foi misturado com dois precursores
ceramicos ricos em Al,O3 e submetido a temperaturas entre 1050°C e 1150°C durante o
periodo de 15 a 180 minutos. Os resultados demonstraram a formacdo de CuAl,Oq4, 0 que
indica a incorporacdo cristaloquimica do Cu com os precursores utilizados. Os autores
concluem que os mecanismos de incorporacdo de lodo de Cu em cerdmica sdo confiaveis e
demonstram o potencial de utilizacdo de residuos como parte de matérias primas em
ceramicas, produzindo materiais inertes.

A estabilizacdo de lodo simulado de Cu e Fe foi investigada, transformando-o em
material ceramico (LI, 2011). Foi realizada homogeneiza¢do e moldagem das composi¢coes
em peletes de 30 mm de didmetro. As amostras foram sinterizadas a temperaturas entre 600°C
e 1200°C durante trés horas. A concentragdo de Cu no extrato lixiviado diminuiu
significativamente nas temperaturas acima de 800°C em razdo da formacdo de CuFeO,
(ferrita cuprosa). Os resultados comprovaram que os ions de Cu podem ser incorporados em
estruturas de ferritas em temperaturas acima de 800°C. Os autores concluem que a
sinterizacdo é uma estratégia valida na estabilizacdo de lodos ricos em metais pesados.

Com o objetivo de entender os efeitos do tempo e da temperatura de sinterizacdo
sobre a transformacdo do Cu e de investigar a estabilizacdo do Cu por processos térmicos,
foram preparados, com lodo simulado, CPs peletizados de 13mm de diametro, que foram
sinterizados em temperaturas entre 600°C e 1200°C durante trés horas (HSIEH, 2013). No
regime de 1000°C a taxa de imobilizacdo de Cu é de cerca de 95%, 0 que mostra que a
incorporacdo de Cu em Al, ou em materiais ricos em Al, e a formagdo de estrutura de
espinélio, podem ser uma abordagem pratica e eficaz para reduzir o impacto ambiental de
efluentes ricos em cobre.

Considerando ser eficaz o tratamento térmico na transformacdo de residuos em

cerdmicas para uso na inddstria e na constru¢do civil, Shih e Lu (2012) investigaram a
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incorporagdo de lodos simulados de Ni e Cu em precursores ceramicos ricos em Al ou Fe, sob
diferentes condigdes térmicas. Os componentes foram homogeneizados, peletizados e
sinterizados em temperaturas entre 600°C e 1500°C durante seis horas. Os resultados obtidos
demonstraram que o espinélio de ferrita de niquel (NiFe,O,) pode ser formado a 600°C,
alcancando eficiéncia de 90% formacéo a 900°C em trés horas de sinterizagcdo. Os resultados
também confirmaram a viabilidade da incorporacdo de residuos de Cu por sinterizacdo a
1000°C/3h.

Foi pesquisada por Tang, Lee e Shih (2013) a estabilidade de materiais ceramicos
que possuem LPCI em suas composi¢cGes. O lodo foi incorporado em dois diferentes
precursores ceramicos e foram produzidos CPs de 60g, prensados a 480 Mpa. Os CPs foram
submetidos a diferentes regimes de queima durante trés horas, entre 650°C e 1250°C.
Observou-se a predominancia de CuAl,O4 nos CPs sinterizados, indicando a estabilidade do
composto ceramico e sugerindo que o tratamento térmico do lodo adicionado a precursores
ricos em Al é uma técnica de reciclagem segura.

Para analisar a lixiviacdo de Cu em produtos ceramicos produzidos com lodo rico em
Cu, CPs foram submetidos a regimes de sinterizacdo de trés horas, em temperaturas que
variaram de 750°C a 1250°C (TANG; LU; SHIH, 2014). As composic¢des, contendo lodo de
Cu e precursores ceramicos ricos em Al, foram homogeneizadas e prensadas em peletes de 20
mm. Os autores concluiram que a incorporacdo do lodo de cobre em precursores de alumina
pode ser alcancada em temperaturas inferiores a 1100°C, e o resultado do ensaio de lixiviacao
indica que tal incorporacéo é segura.

Tendo as pesquisas como parametro é possivel afirmar que, a partir de lodos
simulados, houve a fixacdo de Cu (TANG et al., 2010; HU; SHIH; LECKIE, 2010; TANG et
al., 2011; TANG; SHIH, 2013; HSIEH et al., 2013), de Fe (LI et al., 2011) e de Ni (SHIH;
TANG, 2011; SHIH; LU, 2012) nos materiais ceramicos desenvolvidos. Também se pode
afirmar que houve estabilidade nos materiais ceramicos produzidos a partir LPCI (TANG et
al., 2013; TANG; LU; SHIH, 2014).

Dentre os autores que produziram ceramicas, € unanime o entendimento de que a
estabilizacdo de metais pesados, por meio da incorporacdo em materiais cerdmicos, se
respeitadas as condicfes de temperatura e tempo de queima ideais, € uma forma viavel e
eficaz de tratamento de lodos ricos em metais pesados. A afirmagdo também é valida para a
producdo de agregados leves (HUANG et al., 2007).
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Os autores que apresentaram resultados de absorcdo de agua, peso, densidade e a
resisténcia a compressao foram Huang et al. (2007), na confeccdo de agregados leves. Os
demais apresentaram resultados de analises mineraldgicas e de ensaio de lixivia¢do. Portanto,
conclui-se que € possivel a incorporacao do lodo de cobre em material ceramico, porém nota-
se a auséncia de resultados das caracteristicas fisicas e mecénicas dos materiais cerdmicos

propostos.
3.2 Lama Vermelha do tratamento de bauxita

A bauxita € um minério que contém grande quantidade de AI(OH)s e que, por essa
caracteristica, € amplamente utilizada para producdo de Al. Essa producdo é crescente, com
45 milhdes de toneladas em 2011 e quase 50 milhdes de toneladas em 2013 (ALUMINIUM
ASSOCIATION, 2013).

Para produzir uma tonelada de Al,Os3, 0 processamento da bauxita pode gerar até 2,5
toneladas de LV, o que a torna um dos maiores subprodutos industriais da sociedade moderna
ALUMINIUM ASSOCIATION, 2013). A LV ¢ classificada como residuo perigoso e, em
razdo da quantidade de LV gerada e devido a sua natureza altamente caustica (pH entre 10 e
12), sua destinacdo constitui um problema ambiental (BERTOCCHI et al., 2006).

Devido ao vulto de residuo gerado, diversos estudos séo realizados com rela¢do ao
uso da LV, como por exemplo, na utilizacdo como catalisador (ORDONEZ; SASTRE; DiEZ,
2001), na remediacdo de solo de mina (GRAY et al., 2006), no tratamento de minérios de
ouro (BROWNER, 1995), no uso como adsorvente para a remog¢do de poluentes toxicos a
partir de aguas residuais (BHATNAGAR et al., 2011) e no desenvolvimento de pigmento
(PERA; BOUMAZA; AMBROISE, 1997).

Nas propriedades ceramicas, a influéncia da LV foi estudada com a utilizacdo de
duas diferentes bases de argila e em propor¢cdes do residuo que variaram de 0 a 50%
(SGLAVO et al., 2000). As misturas tiveram regimes de queima entre 850°C e 1050°C, que
variaram de acordo com a argila utilizada. Os resultados indicaram que em determinados
teores de LV na mistura, houve maior formacdo de fase vitrea no material ceramico,
aumentando a resisténcia a flexdo em misturas a base de caulim. Em condic6es especificas a
LV pode ser considerada um componente inerte, podendo ser adicionada a argilas. Os autores
concluem que a LV pode ser utilizada como corante para materiais ceramicos, em tonalidades
de laranja-vermelho e rosa-violeta, e que existe a possibilidade de utilizar a LV como matéria

prima para confeccdo de composto ceramico a base de argila.
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Para determinar as propriedades fisicas e mecénicas de materiais cerdmicos
produzidos com adi¢do de LV, foram confeccionados CPs com porgdes de até 80% de LV,
com peso de 50g, prensados a 20 MPa, os quais foram sinterizados em temperaturas que
atingiram ate 1200°C (HE et al., 2012). Notou-se que a resisténcia a compressdo diminui com
proporcoes de LV acima de 40%. Os resultados indicaram que a adi¢do de 20% de LV em
argila resulta em um material ideal para a fabricacdo de tijolos, quando sinterizado em regime
de queima de duas horas a 1050°C.

Com objetivo de neutralizar a LV incorporando-a em uma matriz ceramica, foram
desenvolvidos CPs com até 90% de residuo, os quais foram sinterizados durante uma hora em
temperaturas que atingiram 950°C (PEREZ-VILLAREJO, 2012). Os resultados indicaram
que, para a fabricacdo de tijolos, é possivel adicionar até 50% de LV e que os resultados de
resisténcia a compressdo podem superar o material fabricado apenas com argila.

A verificacdo da possibilidade de fabricagdo de tijolos sem sinterizacdo foi possivel
através da pesquisa realizada por Yang e Xiao (2008), a qual trouxe resultados positivos nas
proporcoes de 25 a 40% de LV, 18 a 28% de cinzas volantes, 30 a 35% de areia, 8 a 10% de
cal, 1 a 3% de gesso e cerca de 1% de cimento Portland. As amostras foram moldadas nas
dimensbes de 120x115x53 mm, prensadas a 20 MPa e curadas durante 7 e 28 dias em
condi¢cBes ambientes. Os autores concluem que o material produzido atende aos critérios
chineses para fabricacéo de tijolos.

Percebe-se que existe interesse de pesquisadores em encontrar meios para viabilizar
0 uso da LV na producdo de materiais, no entanto os estudos sdo preliminares e ainda sédo
escassos (HE et al., 2012).

3.3  Escoria Siderargica

O aco € produzido a partir de minério de Fe e, sendo assim, minerais como Cu, Pb e
Al s&o encontrados num estado impuro na natureza, oxidados e misturados com silicatos de
outros metais (RIBEIRO, 2008). O processo de purificacdo para producdo do aco consiste na
exposicdo do minério a temperaturas elevadas, no qual o metal fundido se desprende das
impurezas que, por sua vez, sdo denominadas escorias siderargicas (ES) (SOUZA, 2010).

Os Relatdrios da Associacdo Mundial do Aco afirmam que a produgdo de ago no
planeta totalizou 1.665 milhdes de toneladas em 2014, apresentando aumento de 1% em
relacdo a 2013 (WORLD STEEL ASSOCIATION, 2015). Como residuo desta producao,
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estima-se que mais de 400 milhGes de toneladas de ES s&o produzidas por ano (WORLD
STEEL ASSOCIATION, 2014).

Suas caracteristicas promovem o interesse de varios pesquisadores. Alguns deles
apresentaram resultados positivos na recuperacdo de metais atraves de triagem magnética
(MA; HOUSER, 2014) e no desenvolvimento de materiais utilizados para absorcao de ruido
(SUN; GUO, 2015).

Assim como os outros dois residuos objetos desta pesquisa, a ES foi utilizada com
sucesso no ambito da construcdo civil, por exemplo na incorporacdo em cimento
(TSAKIRIDIS et al., 2008) e na utilizagdo como agregado de asfalto (AHMEDZADE;
SENGOZ, 2009).

Na producdo de porcelanatos, Zhao et al. (2015) desenvolveram amostras contendo
mais de 30% de ES. Como resultado, obtiveram resisténcia a flexdo de até 99,84 MPa. Os
autores concluiram que o uso de ES na fabricacdo cerdmica pode diminuir a temperatura
necessaria para sinterizacdo e, ainda, acreditam que os resultados permitem uma nova
abordagem com relacdo a reciclagem de escérias.

Ja Liu et al. (2014) produziram vitroceramica composta por ES, areia de quartzo e
cinza de carvdo. Os resultados apresentam uma resisténcia a flexdo de 110 MPa. Os autores
concluiram que, em composi¢cdes e temperaturas de queima ideais, é viavel a producdo de
ceramica a partir de residuos, sem a adicao de quaisquer outros agentes quimicos.

Mymrin et al. (2005, 2003, 1978) desenvolveram um novo método de utilizacdo de
ES como ligantes de solos naturais, utilizando o material em bases de estradas e aeroportos,
substituindo com alta eficiéncia tecnoldgica, econdmica e ambiental as convencionais
camadas de areias e agregados de rochas naturais.

A producdo de cerdmicas com a incorporacdo de residuos foi estudada com a
utilizacdo de ES e de cacos de lampada, entre 10 e 40% (FURLANI; TONELLO; MASCHIO,
2010). Os CPs foram sinterizados entre 1000°C e 1140°C, resultando em composicdes que
atendem a legislacdo italiana na sinterizacdo a 1040°C. Os autores concluem que duas
composicdes poderiam ser enquadradas para a producéo de telha, e uma outra, contendo 60%
de ES e 40% de vidro, poderia ser adequada para producédo de pisos.

Ao fim, percebe-se que é possivel produzir cerdmicas tanto com adi¢do de ES,
quanto com o LPCl ou LV.
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Tendo em vista o cumprimento do objetivo deste trabalho, o LPCI, a LV e a ES

foram misturados em proporcdes entre 20 e 60% a fim de obter doze composi¢des ceramicas.

Para a proposicdo da metodologia, fontes cientificas foram analisadas. Dentre eles,
0s publicados pelos autores Peng et al. (2005), Hibbeler (2006), Callister (2008),
Prayoonphokkharat, Jiansirisomboon e Watcharapasorn (2013), Liu et al. (2014) e Tang, Lu e

Shih (2014). O fluxograma a seguir representa as principais etapas da pesquisa (Figural):
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As etapas da pesquisa foram realizadas no Laboratério de Ceramicas da na
Universidade Federal do Parand (UFPR), no Laboratério de Analises de Minerais e Rochas do
Departamento de Geologia (LAMIR-UFPR), nos Laboratérios de Materiais do Departamento
Académico de Construcdo Civil (UTFPR), no LAMAQ - Laboratério Multiusuario de
Anélises Quimicas (UTFPR), e no Centro Multiusuério de Caracterizacdo de Materiais —
CMCM (UTFPR).

4.1  Obtencédo dos residuos (matérias primas)

O LPCI e ES foram fornecidos por inddstrias do Sul do pais, na condi¢cdo de néao
serem citadas na dissertacdo. A LV foi fornecida pela Votorantim Metais por meio da

Associacdo Brasileira do Aluminio (ABAL) e seu Projeto ABAL Aluminio nas Escolas.
4.2  Umidade

Conforme estabelecido pela norma DNER — ME 213/94, os valores de umidade (U)
de amostras das matérias-primas foram determinados com a media de trés medidas apds
secagem a 110°C (x5°C) pelo periodo de 24 horas, neste caso, necessario para obter massa
constante. Equagéo (1):

U (%) = [(p*- p*) / pu] - 100 (1)
Onde:

U = umidade (%),
p" = peso Gmido da amostra(g);
p° = peso seco da amostra (g).

4.3  Granulometria
A granulometria foi determinada com adaptacdes da NBR 7.217 (ABNR, 1987).
4.4  Composicdo quimica das matérias primas pelo método de FRX

A composicdo quimica dos materiais, realizada pelo LAMIR (UFPR), foi
determinada por espectrébmetro de fluorescéncia de raios-X modelo Philips/Panalytical,
modelo PW 2400, com a utilizacdo de amostras pulverizadas em um moinho de disco, de
marca AMEF, e secas a 100°C em estufa por 24 horas, obedecendo aos procedimentos do
laboratdrio. A técnica utilizada foi a de pastilha prensada, que consiste na realizacdo da

analise a partir da prensagem de 7,0 g de amostra com 1,4 g de cera.
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4.5 Perda ao Fogo (PF)

O ensaio de PF, realizado pelo LAMIR (UFPR), demonstra a presenga de matéria
organica e 4gua na amostra analisada. As amostras, previamente secas em estufa a 100°C, séo
submetidas a temperatura de 1000°C durante duas horas em mufla, neste caso de marca Jung
e Linn. Ap0s esse periodo, a diferenca entre os pesos coletados antes e depois da calcinagéo é

usada para obter o percentual de perda de massa, que € calculado pela Equacéo (2):

PF = [(m! — m?) / (m® — m%)]- 100 2)
Onde:

PF = perda ao fogo;

m' = massa do cadinho somado & amostra;

m° = massa do cadinho;

m? = massa do cadinho somado a amostra calcinada.

4.6  Lixiviacdo

Com adaptacdo da aparelhagem estabelecida na NBR 10.005 (ABNT, 2004) e
seguindo os procedimentos do LAMAQ do Departamento Académico de Quimica e Biologia
da UTFPR, utilizou-se 100 g de cada material a ser analisado, reduzindo a granulometria para
passagem em peneira 9,5 mm. Adicionou-se dgua deionizada na proporcao 16:1, submetendo
as amostras a agitacdo mecanica de pas giratérias em um agitador JAR-TEST. As diluicdes
foram submetidas ao Espectrofotdmetro de Absorcdo Atémica com Atomizador de Chama,

marca GBC, modelo Avanta.

4.7  Composicdo mineraldgica das matérias primas e de materiais ceramicos

sinterizados pelo método de DRX

As composices mineralogicas das matérias primas e de um CP foram avaliadas no
LAMIR (UFPR) por difratdbmetro de raios-X de marca Philips/Panalytical, modelo PW 1830,
modelo EMPYREAN, com detector X’Celerator, com comprimento de onda monocromatico
ACuK-a, na faixa de 2°— 70° 2@° no equipamento. A técnica utilizada foi a de determinacao
de argilominerais por tratamento a partir da técnica do pd, com a utilizacdo de amostras
pulverizadas em um moinho de disco, de marca AMEF, e secas a 100°C em estufa por 24

horas, obedecendo aos procedimentos do laboratério.
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4.8  Estrutura morfologica das matérias primas e de materiais ceramicos sinterizados
pelo método de MEV/EDS

As estruturas morfologicas e a composicdo elementar em areas superficiais das
amostras foram avaliadas no CMCM (UTFPR) por microscopia eletronica de varredura
(MEV) em um equipamento Carl Zeisss/EVO MA 15, equipado com detectores de elétrons
secundarios (SE) de alto vacuo (HV) e de pressdo varidvel (VP) e de elétrons retroespalhados
(BSE), detector EDS Oxford X-Max de 20 mm2, detector WDS Oxford IncaWave 500 com
cristal adicional para anélise de nitrogénio, utilizando a vaporizador de ouro e carbono para

recobrimento de amostras ndo condutoras.
4.9 Resisténcia a flexao

Tendo como referencia a NBR 5.014 (ABNT, 2012), a resisténcia a flexdo (RF) das
ceramicas foi medida com prensa EMIC DL10000, do Laboratério de Materiais da UTFPR,
ajustada na com a velocidade de 0,5 mm/min.:

RF =[(3-c-d)/(1-h*)] @)
Onde:

RF = resisténcia a flexdo (MPa);

¢ = carga maxima atingida no momento da ruptura (kgf);
d = distancia entre os apoios do corpo-de-prova(mm);

| = largura do corpo-de-prova (mm);

h = altura do corpo-de-prova (mm).

410 Retragéo linear de queima

A Retracao Linear de Queima (RLQ), apesar de ndo estar mais no rol das normas da
ABNT, € indicador que viabiliza a obtencdo de dados relativos a porosidade das ceramicas,
segundo Borlini (2002 appud BORGO, 2005). Sendo assim, antes e depois da sinterizagdo
foram aferidas as medidas de comprimento dos CPs com paquimetro manual e, entdo, 0s
valores de RLQ foram obtidos de acordo com a seguinte Equacao:
RLQ (%) = [(I* —12)/1'] - 100 (4)
Onde:

RLQ = retracdo linear de queima (%);
I' = comprimento inicial do corpo-de-prova seco (cm);
I> = comprimento final do corpo-de-prova sinterizado (cm).
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411 Densidade

Com paquimetro manual, foram aferidos os valores de altura, largura e comprimento
dos CPs sinterizados para a determinacdo das densidades, obtidas pela Equacéo (5):
D=m/v (5)
Onde

D = densidade
v = volume (cm?3);
m = massa da amostra seca (g).

Para tanto, o volume (cm3) é obtido pelo produto da largura (cm), da espessura (cm)
e do comprimento (cm) do CP.

4.12 Absorcdo de agua

Com os CPs sinterizados, foram aferidos os pesos em balanca analitica com precisao
de 0,01 mg para a avaliacdo da absorcdo de adgua (AA), que foi realizada com a submersao
dos CPs em &gua potavel em temperatura ambiente, comparando os valores de peso da
amostra antes e depois de percorrido 24 horas de submersdo (NBR 15.270-3):

AA (%) = [(m"Y —m®)/m°] - 100 (6)
Onde:

AA (%) = absorcdo de agua (%),
m" = massa do corpo-de-prova imido (g);
m® = massa do corpo-de-prova seco (g).

4.13 Preparacédo dos corpos-de-prova

Para o preparo das massas ceramicas, por¢des de LPCI e LV, suficientes para a
confecgdo dos CP’s, foram submetidas a temperatura de 105°C (£5°C), com aferi¢Oes de peso
periddicas de modo que o material atingisse peso constante. Prezando pela uniformidade e
homogeneidade dos residuos que fazem a composicdo da massa ceramica, as por¢des secas
dos residuos foram moidas manualmente, com auxilio de um pistilo, até que passassem na
peneira 0,47 mm.

Para o desenvolvimento dos CPs utilizou-se a metodologia de Sousa (1989),
amplamente utilizada no desenvolvimento de pesquisas nacionais (RIPOLI FILHO, 1997;
BIGELLI, 2005; CAMARGO; PORTELA:; YOSHIMURA, 2005; TOLEDO, 2006;
RIBEIRO, 2008; TALLINI JUNIOR, 2009; TELOEKEN, 2011; PEDROSO, 2012;
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KLITZKE, 2012; DIAZ, 2013; SANTOS, 2013; PRAXEDES, 2014), que propde os valores
de 60x20 mm para as dimens6es de comprimento e largura dos CPs.

Realizou-se doze composi¢bes de 30 CPs cada, totalizando 360 CPs, com variacGes
de 20 a 60% de LPCI, 20 a 50% de LV e de 20 a 50% de ES (Tabela 1). A definicdo das
composicdes foi embasada em resultados obtidos em pesquisas com a incorporagéo de LV em
material ceramico. Estudos indicam que a incorporagédo entre 20 e 50% de LV apresentam
bons resultados (HE, 2012; PEREZ-VILLAREJO, 2012). Assim, foram usados esses valores
como minimo e maximo de LV para as composicdes. Posteriormente, foram
proporcionalmente definidos os valores dos outros componentes, a fim de se obter a melhor
Composigao.

Tabela 1 — Percentual de matérias primas nas composicées

Composicdes (%)

N° LPCI LV ES
1 30 20
2 25 25 50
3 20 30
4 40 20
5 30 30 40
6 20 40
7 40 30
8 30 40 30
9 60 20
10 50 30
11 40 40 20
12 30 50

Para o preparo de cada composicdo, as misturas das matérias primas foram
homogeneizadas manualmente. As composic¢des secas foram hidratada entre 10 e 47,5%, com
adicdes de 5 ml de agua a cada testagem, até que se obtivesse o ponto ideal de hidratacdo. O
ponto ideal de hidratacdo de cada composicdo foi definido por meio da observacdo de
caracteristicas no desmolde do CP, onde se obtiveram CPs com boa prensagem, bom
desmolde, lisos e de boa qualidade aparente.

Em relacdo a prensagem dos CPs, utilizou-se a prensagem uniaxial, que é o método
comumente empregado nas industrias. Esse método alcanca uniformidade em aspectos que
sdo responsaveis pela qualidade do produto final (TELOEKEN, 2011). Assim sendo, para a
producdo dos CPs, a massa hidratada e homogeneizada foi pesada porgdes de 20 g, em
balanca analitica com preciséo de 0,01 mg. Os CPs foram moldados em dimensfes de 60x20

mm e submetidos a prensagem uniaxial de 5 MPa por 3 seg. Os CPs receberam marcas
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numéricas e foram secos na estufa a 105°C (£5°C) durante 24 horas no Laboratorio Materiais
de Construcéo Civil (UTFPR).

Durante a queima do material ceramico ocorrem alteragdes como contracdo de
volume e reducdo da porosidade, isso se da em razdo do fenbmeno de coalescéncia das
particulas por meio do processo conhecido como sinterizagdo, que torna a massa mais densa e
melhora a integridade mecanica do corpo ceramico (CALLISTER, 2009). Nesta pesquisa,
além do embasamento tedrico, os fatores que influenciaram na escolha das temperaturas de
queima dos CPs foram a integridade do forno e a integridade das amostras. O forno utilizado
alcanca com seguranca 1150°C em um regime de queima longo. As amostras foram
submetidas a seis temperaturas de sinterizacdo, quando, ao fim de cada queima, os CPs
passavam por inspessdo visual para identificacdo de indicacdo de fusdo dos materiais. Sendo
assim, cinco CPs de cada composicdo foram sinterizados em temperaturas de 800, 900, 1000,
1050, 1100 e 1150°C durante 6 horas, com velocidade de aumento de temperatura de 10°C
por minuto, no Laboratorio de Ceramicas (UFPR).



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1  Caracterizacdo das matérias primas

511 LPCI
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A caracterizacdo quimica, mineraldgica e morfoldgica do LPCI fornece dados que

auxiliam na compreensdo das interacbes com as demais matérias primas durante a

sinterizacdo dos CPs, possibilitando a combinacdo das caracteristicas mais favoraveis ao

desenvolvimento das ceramicas.

O LPCI possui 67,92% de umidade, coloragdo marrom escura e cheiro caracteristico

de enxofre. O lodo seco apresenta aspecto de solo, possui coloragdo em tons de marrom claro

e escuro e pouca resisténcia. Apos a moagem, o material apresenta coloracdo marrom escura e

é notavelmente mais leve e fino que os demais materiais estudados, passando integralmente

na peneira com abertura de 1,14 mm (Figura 2).

Figura 2 - Aspectos do LPCI: a) original; b) seco; e ¢) seco e moido

Fonte: O autor (2015)

Se comparados com argila, o LPCI contendo granulometria fina pode promover boa

plasticidade e boa resisténcia mecanica apds a queima. Mas, segundo Pracidelli e Melchiades

(1997), a granulometria interferira na necessidade de maior umidificacdo da composicao para

0 bom desempenho da ceramica.

A composicao quimica do residuo é demonstrada no resultado do FRX (Tabela 2):

Tabela 2 — Resultado da analise FRX de LPCI

Composicao quimica do LPCI (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos %
AlL,O4 6,90 K,O 0,20 P,0O5 2,20
CaO 1,90 MgO 0,20 SiO, 2,10
Cl 0,10 MnO 0,30 SnoO, 1,20
CuO 5,40 Na,O 1,50 SO; 23,50
Fe,0s 0,30 NiO 0,30 PF (%) 53,84
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Na Tabela 2, o éxido com maior percentual € o SO3; (23,50%), seguido do Al,Os
(6,90%) e do CuO (5,40%). E observada a presenca de P,Os, SiO,, CaO, Na,O e SnO; nos
percentuais entre 2,20% e 1,20%. Outros 6xidos, como Fe,03, K;O, MgO, MnO e NiO, e o
Cl, estdo presentes em quantidades entre 0,10% e 0,30%. A soma de 3,80% de CaO, KO,
MgO e Na,O deve contribuir para a formacéo de fase liquida durante a sinterizacdo dos CPs e
a soma de 2,40% de Fe,O3 e SiO, deve contribuir para a resisténcia das ceramicas.

O resultado de FRX de um LPCI apresentado por Li, et al (2010), demonstra a
presenca de CuO (6,40%), Cr,03 (5,34%), Fe,O3 (1,13%), NiO (5,06%) e ZnO (1,56%).
Neste caso, todos 0s Oxidos apresentados superam os percentuais da Tabela 2. Por outro lado,
0 FRX do LPCI de Lin e Chen (2007) demonstra que o CuO (29,20%) foi o elemento em
maior quantidade na amostra estudada por estes pesquisadores. Essa quantidade de CuO
descartado no lodo pode justificar a grande producdo cientifica a respeito da recuperacao de
metais valiosos de lodos de fabricas de circuito impresso. A presenga de Al,O3 (0,73%), CaO
(1,71%), Fe,O3 (1,97%), K,O (0,01%), P,0s (0,01%), SiO, (6,02%), SO; (0,01%), ZnO
(0,05) e PF de 59,62% também foi apresentada pelos autores. Além do CuO e da PF, quatro
elementos superam o0s percentuais da Tabela 2, enquanto outros quatro tiveram resultados
inferiores. Na comparacgéo dos trés resultados percebe-se que existe variagdo da composicao
quimica do lodo, provavelmente relacionada com o processo de fabricacdo adotado.

A Tabela 3 demonstra a concentracdo de elementos detectada na analise de
lixiviacdo:

Tabela 3 - Concentracéo de metais em extrato lixiviado de LPCI

Concentragdo de metais no extrato lixiviado de LPCI (mg/L)

LPCI Ca Cr Cu Fe Ni

830,25 0,16 8,40 0,28 5,35

O Anexo F da NBR 10.004 (ANBT, 2004) determina o limite maximo de
concentragdo no extrato obtido no ensaio de lixiviagdo. Dos metais analisados, o Cr se
enquadra no referido anexo e esta dentro do limite de concentracédo de 5,0 mg/L.

O difratograma (Figura 3) representa o resultado da analise mineraldgica do LPCI.
Pelo método DRX € possivel observar a presenga das fases cristalinas calcopirita (CuFeS,),
microclina (K(AISizOg)) e quartzo (SiO,) (Quadro 1):

Mineral Formula Quimica Codigo de Referéncia
Calcopirita CuFeS, 00-011-0570
Microclina K(AISi3Og) 01-087-1790

Quartzo SiO; 00-001-0649

Quadro 1 - Composi¢do mineralégica obtida por meio da analise DRX do LPCI
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Figura 3 - Espectro proveniente da analise DRX do LPCI

Identifica-se a calcopirita em cinco picos graficos. Ela é composta por Cu, Fe e S, 0s
quais correspondem, respectivamente, a 5,40%, 0,30% e 23,50% do lodo. A microclina,
identifica-se em treze picos. E composta por K, Al e Si, os quais correspondem,
respectivamente, a 0,20%, 6,90% e 2,10% do lodo. A microclina reduz a temperatura de fuséo
do quartzo, diminui a temperatura necessaria para formacao de fase liquida durante a queima
e é responsavel pela diminuicdo da porosidade, abaixando os indices de absorcdao de agua e
aumentando resisténcia mecanica das ceramicas. O quartzo, identificado em um pico grafico,
é composto por Si, que corresponde a 2,10% do lodo. Aos materiais ceramicos, 0 quartzo
proporciona resisténcia a temperatura, a corrosdo e baixa expansdo térmica. Ainda, pode-se
afirmar que existe material amorfo e elementos quimicos livres de ligacGes, o que facilita as
interagBes quimicas no momento da sinterizacao.

As Fig. 4 A-D representam a fotomicrografia do LPCI:
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Figura 4 - Estruturas microtopograficas de LPCI através de MEV e pontos de andlises da composigéo
microquimica através de EDS

A superficie da amostra de LPCI, na magnificacdo em 1000x (Figura 4-A), apresenta
formas e tamanhos variados de particulas aparentemente agregadas. Na Figura 4-B/D é
possivel identificar aglomerados e particulas de 1 um. O LPCI se mostrou um material
composto de particulas majoritariamente menores que 1 pum, o que favorece a interacdo
guimica com os elementos das outras matérias primas durante a sinterizacdo, considerando
gue quanto menores as particulas maior € a superficie de contato do material.

Selecionaram-se areas da amostra para obter a composi¢do microquimica superficial
por método de EDS. A Figura 4-A representa a area (A) de investigacdo da composicao
microquimica, jA a Figura 4-D apresenta pontos sequenciais (1-6) em que se realizaram

analises microquimicas por EDS (Tabela 4).
Tabela 4 - Resultado da analise MEV/EDS na &rea da Figura 4-A e nos pontos 1-6 da Figura 4-D

Composic¢ao quimica das Figura 4-A e 4-D (% de peso)

Pontos Al Si S Ca Mn Cu Sn
A 14,92 4.05 47.97 259 1,66 24.86 3.94
1 21,26 ] 38,30 1,78 1,40 37,24 ]
2 15,06 ] 39,88 2.01 ; 38,26 479
3 19,36 - 40,95 2,42 ; 37.28 )
4 2237 ; 35,93 ; - 41,69 -
5 13,88 ] 41,60 2,69 ; 41,84 ;
6 17.48 3,03 40,17 231 - 33,09 3,94

Na comparacdo entre a area A e 0s pontos 1-6, observa-se que ha semelhanca nos
maiores e menores teores dos metais. Na area A, assim como nos pontos 1-6, 0s menores
valores encontrados estdo em Si, Ca, Mn e Sn, com percentuais de até 4,79%. Os elementos
em maior quantidade, tanto na area A, quanto nos pontos 1-6, sdo o Al, S e Cu, com

percentuais de até 47,97%.
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Com excecdo da area A, 0 ponto 1 é o Unico a apresentar a presenca de Mn (1,40%) e
possui 0 mais baixo teor de Ca (1,78%). O ponto 2 possui 0 maior valor de Sn (4,79%). Na
comparagdo entre os pontos 1 e 2, percebe-se uma diferenca de até 1,58 pontos percentuais
nos elementos S, Ca, Mn e Cu. As maiores diferencas sdo encontradas em Al (21,26% no
ponto 1 e 15,06% no ponto 2) e Sn (0 no ponto 1 e 4,79% no ponto 2).

Os pontos 3-5 séo ausentes de Si, Mn e Sn. Nesses pontos, encontram-se valores
entre 13,88% e 22,37% de Al, 35,93% e 41,60% de S, 0 e 2,69% de Ca e entre 37,28% e
41,84% de Cu. Na comparacdo com 0s pontos 1-6, o ponto 4 possui 0 maior valor de Al
(22,37%) e 0 menor valor de S (35,93%) e de Ca (0%). O ponto 5 possui 0 menor valor de Al
(13,88%) e os maiores valores de S (41,60%), Ca (2,69%) e Cu (41,84%). Novamente com
excecdo da area A, o ponto 6 é o Unico a apresentar a presenca de Si (3,03%) e possui 0
menor valor de Cu (33,09%).

Em todos os pontos analisados, 0s menores percentuais sdo observados em Si, Ca,
Mn e Sn, e 0s maiores percentuais estdo em Al, S e Cu e. Através do resultado de EDS néo
foram identificadas formacdes cristalinas na amostra de LPCI, tampouco houve coincidéncia
no percentual dos elementos presentes que pudesse indicar a presenca de formacdes
cristalinas.

A Figura 5 representa outra area, a qual atribuiram-se cores para identificar alguns

dos elementos presentes na amostra, gerando outras cinco imagens:

Electron Image 1

2um x 15.000 Cu 19,40% S

Al Kat Si Ka1t

Al 6,58% Si 1,60% Fe 0,61%

Figura5- Mapeamento de dispersdo de elementos quimicos na superficie da amostra de LPCI através da
analise EDS
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A Figura 5 apresenta a distribuicdo de elementos na superficie da amostra de LPCI.
Os elementos visiveis aparentam a forma de p6 ultrafino, com distribuicdo majoritariamente
uniforme na superficie da amostra. Considerando que essa caracteristica se repete em todo o
volume do lodo, a utilizacdo deste material torna-se vantajosa, uma vez que ndo demandara
energia mecénica para homogeneizagdo precedente & mistura com as demais matérias primas.

Considerando o0s resultados anteriormente apresentados, conclui-se que as

caracteristicas do LPCI sdo propicias para a realizacdo desta pesquisa.
512 LV

A caracterizacdo quimica, mineralogica e morfolégica da LV fornece dados que
auxiliam na compreensdo das interacbes com as demais matérias primas durante a
sinterizacdo dos CPs, possibilitando a combinacdo das caracteristicas mais favoraveis ao
desenvolvimento das ceramicas.

A LV possui 64,51% de umidade, coloracdo alaranjada e consisténcia homogénea.
Quando seca apresenta aspecto de argila, coloracdo alaranjada e resisténcia proxima a de

barro (Figura 6).
a b C

Figura 6 - Aspectos da LV: a) original; b) seco; e c) seco e moido
Fonte: O autor (2015)

A granulometria da LV esta demonstrada na Tabela 5:

Tabela 5 - Granulometria da LV

mm >120 1,19-0,60 0,59-0,30 0,29-0,15 0,14 -0,075 0,074-0

% 0 0 13,33 20,27 29,28 37,11

A primeira malha a reter material foi entre 0,59-0,30 mm, retendo 13,33% do total da
amostra. Em seguida houve a retencdo de 20,27% entre 0,29-0,15 mm. Entre 0,14-0,075,
houve retencdo de 29,28% da amostra. A mais representativa retencdo ocorre nas particulas

menores que 0,074, que representam 37,11% da LV. Comparando com argila, a granulometria
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muito fina, segundo Pracidelli e Melchiades (1997), gera alto grau de compactacdo da
ceramica, o que reduz os canais internos entre as particulas da massa ceramica, dificultando a
eliminacdo de &gua durante a secagem e podendo provocar retracbes e deformacbes no
material ceramico.

O resultado da anélise de FRX da LV est4 demonstrado na Tabela 6, juntamente com
0s dados de Misra (2005 apud SUSTER 2010) e Wendling, Douglas e Coleman (2009), que

trazem a composicdo quimica de LVs em oito paises de cinco continentes:

Tabela 6 — Comparacéo dos resultados de FRX de alguns 6xidos que comp6e a LV

Composicao principal de LVs (%)

Continente Pais FEQOg A|203 T|Og SlOZ Nazo

Jamaica 50,90 14,20 6,87 3,40 3,18

Ameérica do 30,40 16,20 10,11 11,14 2,00

Norte EUA 50,54 11,13 traco 2,56 9,00
55,60 12,15 4,50 4,50 1,50-5,00

América do LV’_‘ 29,90 21,20 2,40 15,50 10,30

sul B_rasn 34,60 18,50 6,20 16,30 4,30

Suriname 24,81 19,00 12,15 11,90 9,29

20,26 19,60 28,00 6,74 8,09

45,17 27,00 512 5,70 3,64

Asia india 35,46 23,00 17,20 5,00 4,85

33,80 15,58 22,50 6,84 5,20

52,39 14,73 3,30 8,44 4,00

Taiwan 41,30 20,21 2,90 17,93 3,18

Europa Hungria 38,45 15,20 4,60 10,15 8,12
Oceania Australia 40,50 27,70 3,50 19,90 1,00 - 2,00

57,60 15,90 4,60 4,80 3,00

Fonte: adaptado de Misra (2005 apud SUSTER 2010); Wendling, Douglas e Coleman (2009).
LV* = lama vermelha utilizada na presente pesquisa.

Na LV utilizada nesta pesquisa, 76% da amostra corresponde a soma dos percentuais
de Fe, Al, Si e Na. Comparando os valores das composices quimicas das LVs entre 0s
paises, percebe-se a variagdo entre 20,26% (india) e 57,60% (Austréalia) nos percentuais de
Fe, entre 11,13% (EUA) e 27,70% (Australia) nos percentuais de Al, entre a presenca de
apenas traco de Ti (EUA) e de até 28% (india), entre 2,56% (EUA) e 19,90% (Australia) nos
percentuais de Si e entre 1% (Australia) e 10,30% (Brasil) nos percentuais de Na.

Na Oceania encontram-se 0s maiores valores de Fe,03 (57,60%), de Al,O3 (27,70%)
e de SiO; (19,90%). Também nesse continente encontra-se 0 menor valor de Na;O (entre 1 e
2%). Na America do Norte encontram-se 0s menores percentuais de Al,O3 (11,13%), TiO; e
SiO, (2,56%). Na Asia encontra-se o menor percentual de Fe,Oz (20,26%) e o maior
percentual de TiO, (28%). Ja na América do Sul, mais especificamente em nossa amostra de

LV, encontra-se 0 maior percentual de Na,O (10,30%). De acordo com Suster (2010), as
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caracteristicas quimicas e mineralogicas da LV estdo relacionadas com a composicdo da
bauxita e variam de acordo com a localizagdo das minas e com o processo de produgéo.
Além da presenca dos o0xidos demonstrados na Tabela 6, 0 FRX da LV apresentou

outros resultados, demonstrados na Tabela 7:

Tabela 7 — Complemento do resultado da analise FRX da LV

Composicao quimica da LV (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos %
CaO 4,20 MgO 0,10 SrO <0,10
Cl 0,20 MnO 0,10 V5,05 0,10
Cr,04 <0,10 P,Os 0,60 Zn0O <0,10
K,O 0,20 SO; 0,60 ZrO, 0,20
PF (%) 14,36

Considerando os resultados das Tabelas 6 e 7, concebe-se que a soma de 14,50% de
CaO e Na,O deve contribuir para a formacdo de fase liquida e para a diminuicdo da
temperatura de fusdo. Ja a soma de 45,40% de Fe,O3 e SiO, deve contribuir para a resisténcia
dos CPs.

Na analise FRX de uma LV apresentada por Ribeiro et al. (2012), foi constatado o
valor de 27,20% de PF de sua amostra e a presenca de 4,61% de CaO, 1,87% de K0 e 0,21%
MnO, superando os percentuais destes metais em comparacdo com a LV utilizada nesta
pesquisa. A presenca dos elementos Mn, P, V, Zn e Zr é coincidente aos resultados de
analises de bauxitas realizadas por Costa et al. (2015) e pelo Instituto de Pesquisas
Tecnoldgicas do Estado de Sdo Paulo (IPT), na certificacdo da bauxita de Pogos de Caldas. Ja
0 Ca, Cr, K, Mg e Sr foram presentes também nos resultados de Rodriguez et al. (1999), que
escreveram sobre a obtencdo de materiais ceramicos a partir de LV.

A Tabela 8 demonstra a concentracdo de elementos detectada na analise de
lixiviagdo:

Tabela 8 - Concentracgédo de metais no extrato lixiviado da LV

Concentragdo de metais no extrato lixiviado da LV (mg/L)

LV Ca Cr Fe

270,25 0,07 0,04

A NBR 10.004 (ANBT, 2004), em seu anexo F, determina o limite maximo de
concentragdo no extrato obtido no ensaio de lixiviagdo. Dos metais analisados, o Cr se
enquadra no referido anexo e esta dentro do limite de concentracdo de 5,0 mg/L.

A Figura 7 representa o resultado da analise mineraldgica da LV, demonstrando a
presenca das fases cristalinas e materiais amorfos no material analisado. A composicédo
mineraldgica pelo método de DRX inclui a magnetita (FesO4), a bauxita (Al,O3
‘H20-Al,0-3H,0-Fe;05-Si02-nH,0), a hematita (Fe,O3) e 0 quartzo (SiO,) (Quadro 2).
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Figura 7 - Espectro proveniente da anélise DRX da LV
Mineral Férmula Quimica Cadigo de Referéncia
Bauxita Al,03-H,0-Al,0-3H,0-Fe,04-SiO,nH,0 00-001-0266, 00-002-1114
Hematita Fe,O3 00-013-0534
Magnetita Fe;0, 01-079-0416
Quartzo SiO; 00-001-0649

Quadro 2 - Composi¢do mineraldgica obtida por meio da analise DRX da LV

Identifica-se bauxita em sete picos graficos, que possui Al em sua composicao, o
qual representa 21,20% da LV. ldentifica-se hematita e magnetita em cinco picos graficos,
que sdo compostas por diferentes combinacdes de O e Fe, o qual corresponde a 29,90% da
LV. Ambas promovem o escurecimento da ceramica e dificultam a formacdo de fase vitrea
durante a sinterizacdo em razdo da alta temperatura de fusdo (>1500°C) (SANTOS, 2013).
Identifica-se a formacdo de quartzo em um pico grafico, que € composto por silicio, o qual
corresponde a 15,50% da LV. Aos materiais ceramicos, 0 quartzo proporciona resisténcia a
temperatura, a corrosdo e baixa expansao térmica. Pode-se afirmar que existe material amorfo
e elementos quimicos livres de ligacdes, o que facilita interacbes quimicas durante a
sinterizacao.

A Figura 8 A-D representa a fotomicrografia de areas da LV. A superficie da amostra
de LV, na magnificacdo de 1000x (Figura 8-A), apresenta particulas contendo entre 20 e 31
um de comprimento e entre 12 e 18 um de largura, além de particulas de 1 pum de diametro.
Além disso, a Figura 8-A representa uma area de investigacdo da composicdo quimica da
amostra selecionada.
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Figura 8 - Estruturas microtopograficas de LV através de MEV

Na Figura 8-B observam-se particulas entre 2 e 6 um de comprimento e entre 2 e 5
um de largura, além de particulas menores de 1 um de comprimento por 1 um de largura, que
se apresentam tanto sozinhas quanto aglomeradas.

Na Figura 8-C observa-se particulas de 2 um de comprimento por 2 um de largura,
de 2 um de comprimento por 1 um de largura, menores que 1 pum de comprimento por 1 um
de largura, além de particulas lamelares e outras em forma de bastonetes, com 2 um de
comprimento. J& na Figura 8-D percebem-se desde particulas de 4 um de comprimento até
particulas menores que 1 um e as particulas lamelares permanecem visiveis.

A partir das fotomicrografias percebe-se que ha particulas de tamanhos variados,
sendo o material formado majoritariamente por particulas menores que 1 um, o que favorece
a interacdo quimica com outros materiais durante a sinterizacao.

Areas da amostra foram selecionadas para analise da composicdo quimica
superficial. A Figura 8-A representa uma &rea de investigacdo da composi¢do quimica da
amostra selecionada, ja a Figura 9 apresenta pontos da amostra em que foram realizadas

analises EDS.
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20um ! Electron Image 1
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Figura 9 - Composi¢ao microquimica através de EDS

Na Figura 9 pode-se observar uma particula maior que 20 pm, com superficie
aparentemente lisa e arestas arredondadas. Acredita-se que tal particula tenha alta resisténcia,
considerando que a LV é produto de um processo com altas temperaturas em pH elevado.
Também encontram-se particulas aglomeradas em formas e tamanhos irregulares e outras com
formas lamelares. O EDS realizado na Figura 8-A e em pontos sequenciais (1-7) da Figura 9
esta demonstrado na Tabela 9:

Tabela 9 — Resultado da analise MEV/EDS de LV (Figuras 8-A e 9)
Composicao quimica dos pontos analisados nas Figuras 8-A e 9 (% de peso)

Pontos

Na Al Si Cl Ca Ti Fe Zr
A 15,54 23,17 18,13 - 4,20 1,43 37,53 -
1 - 1,54 20,19 - - - 3,78 74,50
2 - 0,95 21,04 - - - 3,00 75,01
3 - 0,79 20,40 - - - 3,06 75,74
4 9,52 28,62 5,12 - 2,56 - 54,17 -
5 21,54 27,96 19,67 - 2,59 - 28,24 -
6 21,66 29,27 28,28 1,33 1,74 - 17,71 -
7 20,50 28,66 27,07 - 4,64 - 19,14 -

A éarea A apresenta predominancia de Fe (37,53%), seguido de Al (23,17%), Si
(18,13%) e Na (15,54%), e os menores percentuais foram encontrados nos elementos Ca
(4,20%) e Ti (1,43%). Na comparacdo entre os pontos 1-3, inseridos na maior particula
presente na Figura 9, h4 uma diferenga de 0,75 pontos percentuais em Al, de 0,85 pontos
percentuais em Si, de 0,78 pontos percentuais em Fe, e de 1,24 pontos percentuais em Zr. Ha
coincidéncia da auséncia de Na, Cl, Ca e Ti nos trés pontos e sdo 0s Unicos que possuem Zr.
Percebe-se uma semelhanca entre os elementos e suas quantidades, porém ndo é possivel
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afirmar que trata-se de um cristal em razdo das diferencas de até 1,63% nos elementos
detectados.

Nos pontos 4-5 observam-se, respectivamente, os percentuais de 9,52% e 21,54% em
Na, de 28,62% e 27,96% em Al, de 19,67% e 5,12% de Si, de 2,59% e 2,56% de Ca e de
54,17% e 28,24% de Fe. No ponto 4 foram observados os menores teores de Na (9,52%) e Si
(5,12%) e o maior valor de Fe (54,17%), em comparagdo com os demais pontos.

O ponto 6 apresentou os maiores valores para Na (21,66%), Al (29,27%), Si
(28,28%) e Cl (1,33%) em comparacdo com 0s demais pontos. Também apresentou 0 menor
percentual de Ca (1,74%). O ponto 7 presentou o maior valor de Ca (4,64%) em comparacao
com os demais pontos.

Através do resultado de EDS ndo identificaram-se formacdes cristalinas na amostra
de LV, tampouco houve elementos suficientemente coincidentes que pudessem indicar a
presenca de fases cristalinas nos pontos avaliados. Considerando os resultados, conclui-se que
a amostra é predominantemente amorfa e que essa caracteristica possivelmente se repete na
totalidade do residuo. Conclui-se, ainda, que as caracteristicas fisicas, quimicas e

mineraldgicas da LV sdo propicias para a realizacdo da presente pesquisa.
513 ES

A caracterizacdo quimica, mineraldgica e morfolégica da ES fornece dados que
auxiliam na compreensdo das interacbes com as demais matérias primas durante a
sinterizacdo dos CPs, possibilitando a combinacdo das caracteristicas mais favoraveis ao
desenvolvimento das ceramicas. Originalmente a ES € seca e é notavelmente mais pesada que

o0s demais, em razdo de alto teor de ferro (64,40%) (Tabela 11).

Figura 10 - Aspecto da ES
Fonte: O autor (2015)

A granulometria da ES est4 demonstrada na Tabela 10:
Tabela 10 - Granulometria da ES

mm >12 1,19-0,6 0,59-0,3 0,29-0,15 0,14 - 0,075 0,074 -0

% 0 0 14,63 66,39 17,63 1,35
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A primeira malha a reter material foi entre 0,59-0,30 mm, retendo 14,63% do total da
amostra. Em seguida, houve a retencdo de 66,39% entre 0,29-0,15 mm. Entre 0,14-0,075,
houve retencdo de 17,63% da amostra. Finalmente, as particulas menores que 0,074 mm
representam 1,35% da ES.

O resultado da andlise de FRX esta demonstrado na estd demonstrado na Tabela 11:
Tabela 11 - Resultado da anélise FRX da ES

Composicao quimica da ES (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos % Oxidos %
Al,O; 2,50 CuO 0,10 MoO, <0,10 SiO, 13,40
BaO 0,20 Fe,O4 64,40 Na,O 0,80 SnO, 0,10
CaO 2,70 K,O 0,40 NiO <0,10 SO, 9,70
Cl 0,30 MgO 0,30 P,Os 0,10 TiO, 0,40
Cr,04 0,30 MnO 0,60 PbO 3,40 ZrO, <0,10
PF (%) 0

Na Tabela 11, o 6xido em maior percentual encontrado na escéria € o Fe,Os
(64,40%) (percentual que varia em cada escoria, dependendo do tipo de processo siderargico
que a gerou), sequido por SiO, (13,40%) e SO3(9,70%). E observada a presenca de PbO, CaO
e Al,O3 entre 3,40% e 2,50%. Outros Oxidos estdo presentes entre 0,80% e <0,10%. A soma
de 4,20% de CaO, K,0, MgO e Na,O deve contribuir para a formacao de fase liquida durante
a sinterizacdo dos CPs, e a soma de 77,80% de Fe,O3 e SiO, deve contribuir para a resisténcia
da cera@mica desenvolvida.

O resultado de FRX apresentado por Oliveira e Holanda (2004) também demonstra
que o Fe foi o elemento em maior quantidade na amostra (63,47%). Além disso, demonstra a
presenca de K (0,97%), Mn (0,75%), Si (14,81%) e Ti (0,25%) com percentuais semelhantes
aos encontrados na amostra deste estudo (£2%). Outros elementos demonstrados por Oliveira
e Holanda (2004) foram Al (6,06%), Ca (8,10%), C (2,66%), S (2,53%) e Zn (0,39%). A
comparacdo entre os resultados de ambas pequisas reiteram a afirmacéo feita por Wendling,
Douglas e Coleman (2009), de que a composicdo da ES dependera do tipo de processo de
producdo do aco.

A Tabela 12 demonstra a concentracdo de elementos detectada na analise de
lixiviacdo:

Tabela 12 - Concentracdo de metais em extrato lixiviado de ES

Concentragdo de metais no extrato lixiviado da ES (mg/L)

ES Ca Cr Cu Fe Ni Pb

120,16 0,24 0,77 300,20 2,91 746,40

Dos metais analisados, a concentragdo de Cr estd dentro do limite de concentragdo de
5,0 mg/L estabelecido pela NBR 10.004 (ABNT, 2004), no entanto, a concentracdo de Pb no
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extrato lixiviado é de 746,4 mg/L, extrapolando o limite lixiviado estabelecido pela norma
(Img/L).

A Figura 11 representa o resultado da analise mineralogica da ES. Pelo método
DRX, observa-se a presenca das fases cristalinas arsenopirita (AsFeS), calcopirita (CuFesS,),
pirita (CuS,) e quartzo (SiO,) (Quadro 3).

A = ARSENOPIRITA

1000 C=CALCOPIRITA
P =PIRITA
Q=QUARTZO
A }/1 & P
Q Q
500 [\ Pl /SA‘I & & A C
= A ! ) \‘u."‘l,l;-,.i Vi .,1»,3\\_ : A ) S e
0' L P S B R N R =l e SASEE [N
10 20 30 40 50 60
20° A Cu-Ka
Figura 11 - Espectro proveniente da analise DRX da ES
Mineral Férmula Quimica Codigo de Referéncia
Arsenopirita AsFeS 01-089-2853
Calcopirita CuFeS, 01-083-0983; 01-089-1952
Pirita CuS; 03-065-1846
Quartzo SiO, 01-086-1561

Quadro 3 - Composi¢do mineralédgica obtida por meio da anélise DRX da ES

Identifica-se em oito picos graficos a arsenopirita, que possui As, Fe e S como
elementos de composicdo. O arsénio ndo foi detectado na analise FRX e os demais
representam 64,40% e 9,80% da ES, respectivamente. A fase calcopirita é presente em seis
picos gréaficos e é composta por Cu, Fe e S, que representam, respectivamente, 0,10%, 64,40%
e 9,80% da ES. A pirita, presente em quatro picos gréaficos, é formada pela combinacao de Cu
e S, que representam 0,10% e 9,80% da ES, respectivamente. O quartzo, por sua vez, é
formado pela combinacdo de Si (13,40% da ES) com O e é observado em quatro picos
graficos. Aos materiais ceramicos, 0 quartzo proporciona resisténcia a temperatura, a corroséo
e baixa expansdo térmica. Ainda, pode-se afirmar que existe material amorfo e elementos

quimicos livres de ligagdes, o que facilita as interagdes quimicas no momento da sinterizacao.
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As Figuras 12 A-E representam a fotomicrografia da ES. Na magnificacdo de 200x

(Figura 12-A), observa-se uma particula maior (aproximadamente 2 mm de largura), onde

diversas particulas menores se sobrepdem na superficie.

EHT = 20,00 kv )
o - 2o UTrer

A=——100um x 200
- P . e h

2 Fi W AT £ i |
10 pm EHT =20.00 kY Signal A = SE1 015 EHT = 20.00 kv Signal A= SE1
i WD = 9.5 mm Magg= 1.00K X WP_B WD = 85mm Mag= 500KX
C— 10pm x 1.000 D= 2um
‘XZ

- 4 i ) - . .
2pm EHT = 20,00 kV Signal A = SE1 Date :5 Oct 2015
HE 2Lln"P= 8.5 mm Mag= 5.00KX

Figura 12 - Estruturas microtopograficas de ES através de MEV

Nas Figuras 12-B/C € possivel observar particulas com formas irregulares e

tamanhos entre 1 e 6 um, sobrepostas a superficie de uma particula maior. Nas Figuras 12 D-

E observam-se particulas que variam entre 1 e 5 um com formas variadas e ndo agregadas.
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Selecionaram-se &reas da amostra para analisar a composic¢éo quimica superficial da

amostra por MEV/EDS, tanto na érea total da Figura 13-A, quanto nos pontos 1- 6 da Figura

13-B:

10pm Electron Image 1 10pm Electron Image 1

A——————— 2um x 8.000 B —————2um

Figura 13 - Estruturas microtopogréficas da ES através de MEV e pontos de analises da composigéo

microquimica através de EDS

x 8.000

Constatam-se variac@es nos percentuais de C entre 0 e 16,03%, de Na entre O e
6,82%, de Al entre 1,84% e 11,75%, de Si entre 3,50% e 18,12%, de S entre 1,17% e 13,38%,
de Cl entre 0 e 0,93%, de K entre 0 e 4,01%, de Ca entre 2,29% e 11,70%, de Mn entre 0 e
1,36%, de Fe entre 43,53% e 76,50%, de Ba entre 0 e 1,88%, de Pb entre 0 e 9,06% e de Ti

entre 0 e 0,82% (Tabela 13):
Tabela 13 - Resultado da anéalise EDS de ES

Composicao quimica Figura 13-A/B (% de peso)

PONOS —=—— Al Si S C K Ca Mn Fe Ba Pb Ti
1A 1603 162 184 304 1338 003 074 121 090 5859 - - 082
1B 1464 172 351 776 639 083 088 302 - 5540 585 - -
2 768 - 688 1501 195 - 136 1170 - 4353 1188 - -
3 1138 - 365 909 366 051 068 949 - 5494 570 - -
4 U 682 1175 1812 250 - 401 229 104 4440 - 906 -
5 - - 208 350 248 - - 1119 136 7650 270 - -
6 ~ - 384 768 117 055 307 455 - 5000 2915 - -

Na comparacéo entre areas 1A e 1B, as maiores diferencas sdo observadas em Ba, Si

e Fe. Entre os pontos 2 e 3 observam-se 0s percentuais de 7,68% e 11,38% em C, de 6,88% e
3,65% em Al, de 15,04% e 9,99% em Si, de 1,95% e 3,66% em S e de 11,70% e 9,49% em
Ca. As menores variagdes em pontos percentuais observam-se nos percentuais de 0 e 0,51%

em Cl e de 1,36% e 0,68% em K, e as maiores variagbes em pontos percentuais sdo

observadas em 43,53% e 54,94 % de Fe e 11,88% e 5,70% de Ba.
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O ponto 4 apresentou os maiores percentuais de Na (6,82%), Al (11,74%), Si
(18,12%), K (4,01%) e Pb (9,06%), em comparacdo com todos os pontos. O percentual de S
no ponto 4 (2,50%) esta proximo ao percentual de S no ponto 5 (2,48%), bem como o
percentual de Mn (1,04 e 1,36%, respectivamente). Desconsiderando as areas A e B, 0s
pontos 4-5 sdo os Unicos a conterem Mn. Ainda, o ponto 4 é o Unico que tem a presencga de Na
e Pb e possui 0s maiores teores de Al, Si e K. Ja o ponto 5 possui 0s menores teores de Al e Si
e 0s maiores teores de Fe.

Entre os pontos 5 e 6 as menores variacbes em pontos percentuais entdo entre 2,28%
e 3,84% de Al, entre 0 e 0,55% de Cl e entre 1,36% e 0% de Mn. Houve variagéo entre 3,50%
e 7,68% em Si, 2,48% e 1,17% em S, 0 e 3,70% em K e de 11,19% e 4,55% em Ca. As
maiores variagdes, em pontos percentuais, na comparacdo entre 0s pontos 5 e 6 sdo
observadas em Ba e Fe.

N&o identificaram-se formacOes cristalinas na amostra de ES, tampouco houve
coincidéncia de elementos quimicos que pudesse indicar a presenca de formac@es cristalinas
nos pontos avaliados. Considerando o0s resultados, conclui-se que a amostra €
predominantemente amorfa e que essa caracteristica possivelmente se repete na totalidade do

residuo.
5.2 Propriedades mecanicas das ceramicas desenvolvidas

Neste capitulo estdo apresentadas as mudancas nos resultados das propriedades
mecanicas das ceramicas, observadas ap6s a queima em diferentes temperaturas. Obtiveram-

se 0s valores de resisténcia a flexdo, retracdo linear, densidade e absorcéo de 4gua dos CPs.
5.2.1 Mudancas na resisténcia a flexao apos sinterizacao

A partir da andlise de resultados da Tabela 14, observa-se que os valores de
resisténcia a flexdo de trés pontos cresce com aumento da temperatura (entre 800°C e
1150°C). Nos CPs, 0 aumento no teor de ES aumenta os valores de resisténcia. Com teor de
ES constante, 0 aumento da quantidade de LV combinado a diminuicdo equivalente do teor de
LPCI, leva ao aumento da resisténcia a flexdo das ceramicas apds a queima em todas as
temperaturas. Os maiores valores de resisténcia a flexdo, em todas as temperaturas de queima,
obtiveram-se dos CPs da composi¢do 3, que contém 20% de LPCI, 30% de LV e 50% de ES.
Observa-se ainda, que a resisténcia desta composi¢do cresce mais rapidamente nas
sinterizacdes entre 1100°C e 1150°C (de 3,75 para 5,48 MPa).
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Tendo como referéncia a composicao 3, observa-se que a composi¢ao 2 possui um
comportamento semelhante em todas as queimas. A composi¢do 2 possui 0 mesmo teor de ES
(50%), com 25% de LPCI e 25% de LV e também apresenta crescimento da resisténcia nas
sinterizacdes entre 1100°C e 1150°C (de 3,47 para 5,11 MPa).

Tabela 14 - Resisténcia a flexdo (MPa)

Composicdes (% peso) Valores de resisténcia a flexdo (MPa) ap6s queima (T°C)

N° LPCI LV ES 800°C 900°C 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C
1 30 20 50 0,41 0,48 0,89 1,90 2,21 2,73
2 25 25 0,78 1,07 1,50 2,08 3,47 5,11
3 20 30 0,81 1,34 1,68 2,51 3,75 5,48
4 40 20 0,24 0,36 0,86 0,99 1,85 2,23
5 30 30 40 0,45 0,62 0,95 1,75 2,10 2,79
6 20 40 0,56 0,82 1,37 2,10 2,97 3,46
7 40 30 30 0,28 0,39 0,65 1,05 1,05 1,52
8 30 40 0,40 0,56 0,82 1,39 1,59 1,86
9 60 20 0,13 0,39 0,81 0,91 1,03 1,17
10 50 30 20 0,22 0,48 0,96 1,25 1,28 1,58
11 40 40 0,47 0,67 1,10 1,49 1,47 1,97
12 30 50 0,69 0,91 1,32 1,68 1,88 2,50

A composicdo 9, que possui menores teores de ES e LV (20%) e maior teor de LPCI
(60%), apresenta um resultado oposto. Além de apresentar os menores valores de resisténcia
nas demais temperaturas de queima, apresenta os menores valores de resisténcia nas
sinterizacdes entre 1100°C e 1150°C (1,03 e 1,17 MPa).

Percebe-se a tendéncia de diminuicdo da resisténcia quando da diminuicdo do
percentual de ES, causada em decorréncia da supressdo do Fe,O3; (ES=64,40%), tornando as
ceramicas menos resistentes. A influéncia positiva da LV sobre a resisténcia destas
composic¢des ceramicas é ocasionada pela presenca de Na,O (10,30%), que tem baixo ponto
de fuséo (97,7°C), de Al,O3 (21,20%), que funde em 658°C, e de CaO (4,20%), que possuli
ponto de fusdo em 842°C. O teor de SiO; na LV (15,50%) desempenha o papel de aditivo
esquelético nos corpos ceramicos. Esses 6xidos estdo contidos na LV em maiores percentuais
em comparagdo com LPCI e ES, entdo, consequentemente, o maior percentual de LV nas
composicdes favorece o aumento da resisténcia dos corpos ceramicos.

Os valores de resisténcia a flexdo das cerdmicas nas composi¢do 2 e 3, queimadas
nas temperaturas de 1100°C e 1150°C, superam os padrdes das normas brasileiras para
fabricacéo de tijolos queimados. De acordo com a NBR 7.170 (ABNT, 1983), a resisténcia de
tijolos macicos é classificada da seguinte forma: Classe A > 1,5 MPa; Classe B > 2,5 MPa; e
Classe C > 4,0 MPa.
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5.2.2 Mudangas na retracéo linear de queima

Da mesma forma que o aumento da resisténcia a flexdo, as mudancas nos valores da
retracdo linear de queima (Tabela 15) resultam da associagdo do aumento da temperatura de

gueima com o aumento dos teores de LV e ES.

Tabela 15 - Retracao linear ap6s queima

Composicdes (% peso) Valores de retragdo linear (%) ap6s queima (T°C)

N° LPCI LV ES 800°C 900°C 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C
1 30 20 0,43 1,17 1,20 1,17 1,17 3,20
2 25 25 50 0,57 1,47 1,43 1,43 1,63 3,83
3 20 30 0,63 1,67 1,77 1,67 1,67 4,57
4 40 20 2,57 3,97 4,27 4,58 4,58 8,87
5 30 30 40 2,27 3,10 3,53 3,43 3,43 9,77
6 20 40 2,30 2,70 3,23 3,27 3,27 11,87
7 40 30 30 3,83 5,00 5,33 5,39 5,39 7,00
8 30 40 3,43 3,43 4,63 4,53 4,53 10,43
9 60 20 6,73 7,77 7,67 8,70 8,70 12,80
10 50 30 20 4,23 6,02 6,07 6,70 6,70 13,53
11 40 40 3,77 5,20 573 6,13 6,13 14,70
12 30 50 2,63 4,73 5,57 5,53 5,53 16,37

De maneira geral, os valores de retracdo aumentam com aumento de temperatura. No
entanto, a retracdo cresce lentamente nas ceramicas queimadas entre 800°C e 1100°C. Nas
queimas entre 1100°C e 1150°C, observa-se 0 aumento de 2 a 3 vezes nos valores de retragdo
linear. Os menores valores de retracdo, em todas as temperaturas, sdo observados nos CPs da
composicdo 1, com evolucdo de 0,43% em 800°C até 3,20% na queima em 1150°C. Nas
mesmas temperaturas, as amostras da composicdo 12 apresentaram resultados entre 2,63% e
16,37%.

5.2.3 Mudancas na densidade das ceramicas apos sinterizacao

A visdo geral da Tabela 16 mostra que as mudancas das densidades (D) nos CPs
ocorrem de forma bastante diferente em comparacdo com as mudancas da resisténcia a flexdo
e da retracdo linear dos CPs. O valor da densidade diminui lentamente entre as queimas de
800°C e 1050°C e, em seguida, aumenta rapidamente na queima a 1150°C, excedendo

significativamente a densidade inicial de 800°C.

Tabela 16 - Densidade das cerédmicas depois da queima em diferentes temperaturas

Composicdes (% peso) Densidade (g/cm?) apés queima (T°C)

N° LPCI LV ES 800°C 900°C 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C

30 20 1,59 1,55 1,52 1,49 1,67 1,81
25 25 50 1,66 1,62 1,58 1,55 1,75 1,87

40 20 1,43 1,40 1,39 1,38 1,38 1,52

1
2
3 20 30 2,00 1,97 1,93 1,91 1,92 2,06
4
5 30 30 40 150 1,47 1,44 1,43 1,44 1,54
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6 20 40 1,57 1,54 1,52 1,50 1,51 1,57
7 40 30 30 1,47 1,42 1,39 1,37 1,38 1,55
8 30 40 1,52 1,48 1,46 1,47 1,49 1,67
9 60 20 1,14 1,11 1,10 1,09 1,10 1,29
10 50 30 20 1,21 1,18 1,17 1,14 1,15 1,45
11 40 40 1,23 1,21 1,21 1,20 1,25 1,63
12 30 50 1,24 1,23 1,22 1,22 1,26 1,74

Além disso, observa-se 0 aumento da densidade de acordo com o aumento do teor de
ES nas composicBes. As composicOes que possuem quantidades iguais de ES tém sua
densidade aumentada na medida em que se aumenta o teor de LV e que se reduz o teor de
LPCI.

O maior valor de D (2,06) obtém-se da composicéo 3, que possui 0 menor percentual
de LPCI (20%) e o maior percentual de LV (30%), no grupo das composi¢des que contém o
maior percentual de ES (50%). Os altos teores de Fe,O3; (ES=64,40%; LV=29,90%) e SiO,
(ES=13,40%; LV=15,50%), fornecidos pelos teores de LV e ES, presentes na composicéo 3,
desempenham papel de aditivo esquelético nos corpos ceramicos, promovendo maior
estabilidade para a composicao 3 na queima em altas temperaturas.

A

5.2.4 Mudancas nos valores de absorcéo de dgua apds sinterizacéo

Os valores de absorcdo de agua (AA) sao indicadores indiretos de porosidade aberta
dos materiais. As mudancas dos valores de absorcdo de agua (AA) acontecem exatamente ao
contrario dos valores de densidade. Os valores de AA crescem com 0 aumento da temperatura
de queima, entre 800°C e 1050°C (enquanto nessas temperaturas a densidade diminui), e nas
ceramicas queimadas em 1100°C e 1150°C a AA diminui rapidamente (enquanto a densidade
cresce rapidamente nessa faixa de temperatura). Percebe-se que a AA aumenta com a

diminuicdo do teor de LV e ES nas ceramicas (enquanto a densidade diminui).
Tabela 17 - Absorc¢do de dgua

Composicdes (% peso) Valores de absorc¢do de agua (%) ap6s queima (T°C)

N° LPClI LV ES 800°C 900°C 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C
1 30 20 24,68 25,25 27,55 29,25 28,35 24,90
2 25 25 50 23,92 24,52 26,56 28,50 27,78 21,31
3 20 30 22,68 23,79 25,44 25,18 23,29 19,94
4 40 20 28,05 31,11 33,27 34,61 33,01 27,90
5 30 30 40 27,87 30,10 30,65 32,11 32,03 25,13
6 20 40 26,64 27,93 28,59 29,40 29,33 24,67
7 40 30 30 31,85 34,02 35,23 37,43 36,55 28,64
8 30 40 29,24 31,14 30,00 32,30 29,72 25,38
9 60 20 20 35,31 36,78 38,45 38,96 37,60 30,74

=
o

50 30 33,82 34,07 38,13 38,48 36,58 29,47
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Composicoes (% peso) Valores de absor¢do de dgua (%) ap6s queima (T°C)

N° LPCI LV ES 800°C 900°C 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C
11 40 40 32,61 33,75 37,49 37,73 35,17 27,66
12 30 50 31,50 32,73 34,98 35,30 33,56 26,29

O LPCI contém alto teor de SO3 (23,5%, Tabela 2), que é formador de gases e poros
nas composi¢es. Por ter o menor percentual de LPCI (20%), os valores de AA da
composicdo 3 sdo 0s menores em todas as temperaturas em comparagdo com as outras
composigdes. Considerando que h& formacgdo de gases nos CPs durante a sinterizagdo, 0s
teores crescentes de LPCI e o aumento das temperaturas de queima explicam os resultados de
AA. Além disso, os oxidos fundentes sdo proporcionados em maior quantidade pela ES e pela
LV, entdo, o resultado da AA da composi¢do 3 também é explicado em razdo dos maiores
teores de ES (50%) e LV (30%), em relacéo as demais composicoes.

O alto teor de Fe,O3 (fusdo a 1539°C; ES=64,40%; LV=29,90%) e de SiO, (fusdo
entre 1713-1728°C; ES=13,40%; LV=15,50%), podem ter seus processos de fusdo iniciados
em temperaturas menores (até 1050°C) em razao da presenca de fundentes como Na,O (fusdo
a 98°C; LV=10,30%), SO; (fusdo a 113°; LPCI=23,50%; ES=9,80%), Al,O3 (fusdo a 658°C,
LV=21,20%; LPCI=6,90%; ES=2,50%), CaO (fusdo a 838,9°C; LV=4,20%; ES=2,70;
LPCI=1,90%) e PbO (fusdo a 888°C; ES=3,40%). Na medida em que a temperatura de
queima aumenta, as fusdes dos elementos formam barreiras que impedem a saida dos gases,
encapsulando-os no interior da ceramica, promovendo a formagéo de poros, 0 que aumenta 0s
indices de AA. Por isso, é possivel concluir que a porosidade das ceramicas cresce com 0
aumento do teor de LPCI, e diminui com o aumento do teor de ES e de LV.

A diminuicdo da porosidade das ceramicas é também considerada um fator
importante para 0 aumento da resisténcia a flexdo. Sendo assim, os resultados de AA
confirmam as conclusGes a respeito da resisténcia a flexdo, que sdo apresentadas no item
5.2.1, bem como as observacdes a respeito da diminuicdo da retracdo linear de queima (item
5.2.2) e do aumento de densidade (item 5.2.3).

5.2.4 Concluséo parcial das propriedades mecanicas das ceramicas

Observando os resultados experimentais € possivel concluir o seguinte:
1. A resisténcia a flexdo de trés pontos cresce equilibradamente com o aumento da
temperatura de 800°C a 1150°C, e cresce também com aumento dos teores de LV e ES e

diminui com aumento do teor de LPCI;
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2. A retracédo linear cresce lentamente nas queimas entre 800°C e 1100°C. Entre 1100°C e
1150°C observa-se um salto dos valores de retracdo de 2 a 3 vezes. Observa-se também o
aumento da retracdo relacionado com a diminuicdo dos teores de LV e ES nas
composicades;

3. A densidade dos CPs diminui lentamente nas queimas entre 800°C e 1050°C. Nas queimas
entre 1100°C e 1150°C a densidade cresce rapidamente. O aumento dos teores LV e ES
aumenta a densidade das ceramicas e o aumento do teor de LPCI diminui a densidade;

4. A absorcdo de agua cresce entre 800°C e 1050°C. Nas temperaturas de 1100°C e 1150°C
ocorre uma diminuicdo expressiva dos valores de AA. Ainda, o aumento dos teores de LV
e ES diminui os valores de absor¢do de agua.

5.3  Processos fisico-quimicos de formacéao das estruturas das ceramicas
5.3.1 Composicéo 3

Ponderando os resultados das analises anteriormente apresentadas conclui-se que a
composicdo 3, sinterizada a 1150°C, demonstra ter melhores condicfes de resisténcia a
flexdo, retracdo linear, densidade e absorcéo de dgua. Sendo assim, realizaram-se analises de
DRX e MEV/EDS para compreender as estruturas que se formaram apos a sinteriza¢do dos

CPs. A composic¢do 3 contém os seguintes elementos (Tabela 18):

Tabela 18 - Composi¢ao quimica da ceramica 3

Composigdo quimica da ceramica 3

Elemento Quimico % Elemento Quimico % Elemento Quimico %
Al,Os 8,99 MgO 0,22 Sno, 0,29
BaO 0,10 MnO 0,39 SO; 9,78
CaO 2,99 MoO; <0,10 SrO <0,10
Cl 0,23 Na,O 3,79 TiO, 0,92
Cr,03 0,15 NiO 0,06 V,05 0,03
CuO 1,13 P,O5 0,67 Zn0O <0,10
Fe,0; 41,23 PbO 1,70 Zr0O, 0,06
K,0 0,30 Sio, 11,77 PF 15,17

Os 6xidos predominantes na composicao 3 sdo 0 Fe,03(41,23%), 0 SiO, (11,77%), o
SO;3 (9,78%) e 0 Al,O3 (8,99%). Seguidos de Na20 (3,79%), CaO (2,99%), PbO (1,70%) e
CuO (1,13%). Os demais Oxidos representam entre 0,92% e <0,10% da composi¢do. Com
base na composi¢do quimica, conclui-se que a soma de 7,30% de CaO, K,0, MgO e Na,O
deve contribuir para a formacéo de fase liquida durante a sinterizagcdo dos CPs, e a soma de
53% de Fe,O3 e SiO, deve contribuir para a resisténcia da ceramica.
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O difratograma da Figura 14-A representa o resultado da analise mineraldgica da
amostra da composi¢do 3 antes da sinterizacdo. Pelo DRX é possivel observar a presenca das
fases cristalinas de manganofaialita (MgFeMn)(MgFeMnCa)(SiO4), magnetita (FesO,4) e
quartzo (SiO;) (Quadro 4). Percebe-se a intensidade extremamente baixa dos picos das
estruturas cristalinas, o que significa um teor muito baixo de estruturas cristalinas na amostra.
A altura da base da curva, em relagcdo ao ponto zero, € muito mais alta do que intensidade dos
picos cristalinos, indicando que amostra basicamente tem estrutura amorfa com pequenas

inclusdes de estruturas cristalinas.

A
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Figura 14 - DRX da composicao 3: A) mistura inicial seca; B) ap6s queima a 1150°C

O difratograma da Figura 14-B representa o resultado da anélise mineral6gica da
amostra da composic¢do 3 sinterizada a 1150°C. Apos a queima, a altura da base da curva
praticamente permaneceu a mesma, mas desapareceram 0s picos de manganofaialita
(MgFeMn) (MgFeMnCa) (SiO4) e magnetita FesO4, que em parte foram transformadas em

hematita Fe,O3 e outra parte transformadas em material amorfo.

Mineral Férmula Quimica Cadigo de Referéncia

Manganofaialita (MgFeMn) (MgFeMnCa) (SiO4) 01-087-0676
Magnetita Fe304 01-079-0416




51

Quartzo Si02 00-001-0649
Hematita Fe203 01-086-2368

Quadro 4 - Composi¢ao mineraldgica obtida por meio da analise DRX da composi¢éo 3

As fotomicrografias com ampliagdes entre 200 e 1.000 retratam as novas estruturas
formadas na composigéo 3 sinterizada a 1150°C (Figura 15 A-D):

/e

EHT =20.00 kV Signal A = SE1

10 pm EHT =20.00 KV Signal A = SE1
WD = 8.5mm Mag= 1.00 KX

WD= 85mm Mag= 200X

A— 100pum x 200 B— 10um x 1.000
P S TR 37 [ o < ° - o

5 " WALt N
10pm EHT =20.00 kv/ Signal A= SE1 Date :5 Oct 2015
WD = 8.5mm Mag= 1.00KX

10 pm 20.00 KV Signal A = SE1
H WD = 85mm Mag= 1.00KX

C—10um x 1.000 D =—10um x 1.000
Figura 15 - Estruturas microtopogréaficas de uma amostra da composicéo 3 sinterizada a 1150°C atraves
de MEV

Nas fotomicrografias com ampliagGes entre 200 e 1.000 vezes, é possivel observar
formacOes lamelares de 20 e 25 um e octaédricas de 1 e 6 um. A superficie apresenta-se
assimétrica, com elementos agregados e regides que aparentam a ocorrencia de fusdo,
apresentando predominancia de formas arredondadas e superficie ondulada. Ha presenca de
poros, que ocorrem em razdo da liberacdo de gases, demonstrando a permeabilidade da
cerdmica, o que corrobora com os resultados da anélise de AA (Tabela 17).

As fotomicrografias da Figura 16 A-C foram capturadas com ampliac6es de 5.000
vezes. As topografias demonstradas na Figura 16 A-C apresentam caracteristicas de um corpo
cerdmico sinterizado, com predominancia de formacgdes octaédricas aderidas a superficie. Os
octaedros observados na Figura 16-A possuem entre 1 e 7 um. Na Figura 16-B, as menores

particulas observadas possuem entre 1 e 6 um, enquanto as trés maiores formacfes possuem
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entre 9 e 18 um de comprimento. Na Figura 16-C, observam-se regifes de superficie lisa, com
cantos arredondados, caracterizando a fusdo do material.

%

AV 4
EHT =20.00 kV Signal A = SE1 Date :5 Oct 2015
Encuwil S UTrer

x 5.000

EHT =20.00 kV Signal A= SE1
WD = 8.5 mm Mag= 5.00KX

A— 2um

2 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :6 Oct 2015 U'I?
i WD = 85 mm Mag= 5.00KX PR

€& 2um x 5.000
Figura 16 - Estruturas microtopogréficas através de MEV com ampliacé@o de 5.000 vezes de uma amostra
da composic¢do 3 sinterizada a 1150°C

As particulas observadas sdo de tamanhos entre 1 e 6 um. As imagens revelam a
formacdo de uma estrutura sélida e macica, que se comporta como esqueleto da ceramica,
apoiando o resultado da RF (Tabela 14).

Para a compreensdo da estrutura revelada nas imagens, submeteram-se algumas areas
da amostra a analise quimica por EDS, capturando as Figuras 17, 18 e 19 com ampliacdo de
8.000 vezes.



53

10pm Electron Image 1

10pm x 8.000
Figura 17 - Estruturas microtopograficas
através de MEV  com
ampliacdo de 8.000 vezes de
uma amostra da composi¢ao 3,
sinterizada a 1150°C, e pontos
de analises da composi¢édo
microquimica através EDS

Na Figural7 observa-se a presenca de diversas formacdes octaédricas agregadas
umas as outras e a superficie, sendo a maioria entre 1 e 2 um de comprimento. A menor
particula visivel possui 1 um de comprimento e as maiores particulas possuem entre 4 e 18

pum de comprimento.

Tabela 19 - Resultado da analise MEV/EDS na area da Figura 17 nos pontos 1-13

Analise quimica dos pontos 1-13 da Figura 17 (%)

Pontos ="~ C Ca Cu Fe Mg Mn Na Ni Pb S Sn i
1 693 6,77 104 2979 4671 - 284 226 082 - 215 - 071
2 1420 3227 052 1859 28,14 125 1,71 - 073 - 1,0 1,08 041
3 1240 21,79 039 2510 3407 120 226 - 087 - 155 - 038
4 12,49 3625 038 1870 26,70 132 174 - 123 - 077 - 041
5 9064 2446 046 2600 3420 100 207 - 124 - 040 - 054
6 12,21 2201 1,05 2210 3404 099 1,86 173 087 - 258 - 055
7 12,20 2691 044 2108 30,34 109 2,02 190 083 - 265 - 0,53
8 2247 2571 328 510 2365 044 072 099 - 456 155 970 184
9 2866 2374 3,10 362 2165 064 060 083 - 502 049 976 1,89
10 2558 17,50 3,85 502 21,90 049 069 280 - 619 435 969 1094
11 2523 26,86 3,10 3,89 1981 064 08L 192 - 454 320 851 148
12 2821 27,65 2,87 457 1940 081 060 122 - 406 134 795 131
13 1230 987 588 878 4270 0 124 138 - - 1,78 1305 3,02

A Tabela 19 apresenta a composicao quimica de cada ponto analisado na Figural?:

Comparando os resultados dos pontos 1-2, observa-se que houve variacdo de 6,93%
para 14,20% em Al, de 6,77% para 32,27% em C, de 1,04% para 0,52% em Ca, de 29,79%
para 18,59% em Cu, de 46,71% para 28,14%, em Fe, de 0 a 1,25% em Mg, de 2,84% para
1,71% em Mn, de 2,26% para 0% em Na, de 0,82% para 0,73% em Ni, de 2,15% para 1,10%
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em Si, de 0 para 1,08% em Sn, e de 0,71% para 0,41% em Ti. Ndo ha sustentacdo para
classificacdo da particula como cristal, tendo em vista a variagdo nos percentuais dos
elementos detectados. Em relacdo aos demais pontos, o ponto 1 apresentou 0S menores
percentuais de Al (6,93%) e C (6,77%) e os maiores percentuais de Cu (29,79%), Fe (46,71%)
e Mn (2,84%). J& o ponto 2 possui 0s menores valores de Ni (0,73%) e Sn (1,80%).

Os pontos 3-5 sdo de particulas compostas pelos mesmos elementos e apresentam
variacdes nos percentuais. Eles apresentaram os menores teores de Ti (0,38%), de Ca (0,38%)
e de Si (0,40%), respectivamente. Os maiores teores de C (36,25%), Mg (1,32%) estdo no
ponto 4 e de Ni (1,24%) no ponto 5, quando comparado com 0s demais pontos.

Nos pontos 6-7 encontram-se coincidéncias de elementos, porém observa-se a
variacdo de 0,08% a 58,10% nos percentuais dos elementos encontrados. Observa-se que ha
ocorrencia de Ni apenas nos pontos 1-7, presente em particulas de morfologia semelhante. Da
mesma forma, as ocorréncias de Pb e Sn prevalecem nos pontos 8-13, com exce¢do de 0 no
ponto 13 e 1,08% no ponto 2, respectivamente.

O ponto 8 apresentou menor percentual de Mg (0,44%) em comparagdo com as
outras composi¢des. Ja 0 ponto 9 apresentou o maior teor de Al (28,66%) e 0s menores teores
de Cu (3,62%), de Mn (0,60%) e de Na (0,83%), em comparagdo com os demais pontos. Na
comparacao entre 8-9, percebe-se que ndo ha sustentagdo para classificacdo da particula como
cristal em razdo da variacdo nos percentuais dos elementos presentes.

As variacOes foram de 22,47% para 28,66% em Al, de 25,71% para 23,74% em C, de
3,28% para 3,10% em Ca, de 5,10% para 3,62% em Cu, de 23,65% para 21,65% em Fe, de
0,44% para 0,64% em Mg, de 0,72% para 0,60% em Mn, de 0,99% para 0,83% em Na, de
4,56% para 5,02% em Pb, de 1,55% para 0,49% em Si, de 9,70% para 9,76% em Sn e de
1,84% para 1,89% em Ti.

O ponto 10 apresentou os maiores teores de Na (2,80%), de Ni (2,80%), Pb (6,19%)
e Si (4,35%). Ja o ponto 12 apresentou 0s menores valores em Fe (19,40%), em Mn (0,60%) e
em Pb (4,06%). Comparando os pontos 10-12, ndo ha evidencia de formacdo cristalina. O
ponto 13 apresentou os maiores teores de Ca (5,88%), Sn (13,05%) e Ti (3,02%). Esse ponto
representa a composi¢cdo quimica de uma particula que possui morfologia semelhante a dos
pontos 8-12, no entanto, a diferenca dos teores do ponto 13 em relacéo aos 8-12 sdo em média
de 61,98%, sendo que em Mg e Pb alcanca 100%, em Al, C, Ca, Cu, Fe, Mn, Na, Sie Ti a
diferenca fica entre 50% e 64%, e o Unico elemento com diferenca inferior a 50% € 0 Sn
(39,08%).
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Os elementos presentes nas particulas analisadas estdo aparentemente ligados,

devendo tornar o material inerte, o que seré testado no ensaio de lixiviagao.

Electron Image 1

lum x 8.000
Figura 18 - Estruturas microtopogréficas
através de MEV  com
ampliacdo de 8.000 vezes de
uma amostra da composicéo 3,
sinterizada a 1150°C, e pontos
de analises da composigédo
microguimica através de EDS

Na Figura 18 observa-se uma estrutura de superficie lisa e arredondada,
caracteristicas de um material que passou por um processo de sinterizacdo. Acredita-se que a
formacao de estruturas rigidas e fundidas sejam a base de todo o corpo cerdmico, promovendo
resisténcia aos CPs. A composicdo quimica dos pontos analisados na Figura 18 esta

demonstrada na Tabela 20:
Tabela 20 - Resultado da analises MEV/EDS na area da Figura 18 nos pontos 1-8

Anélise quimica dos pontos 1-8 da Figura 18 (%)

Pontos —\7 ¢ Ca  Cu Fe Mg Na P Si_ Pb K
1 074 3679 3463 093 172 1038 180 2201 - - -
> 151 37,77 3252 08 162 145 214 2057 159 - ;
3 148 42,94 2838 094 190 145 251 1909 129 - i
4 489 3731 2302 075 199 102 354 1613 6,62 051 4,22
5 167 4318 2756 137 335 114 220 17,76 178 - ]
6 067 3674 3203 100 327 164 252 2142 071 - i
7 211 4027 2596 070 625 153 319 1801 199 - i
8 129 3445 3143 070 504 178 389 1972 1,70 - :

Na comparagdo com outros pontos da tabela, o ponto 1 possui 0 menor valor de Na
(1,80%) e é o unico ponto em que ndo foi detectado Si. Também possui 0 maior valor em Ca
(34,63%) e em P (22,01%). O ponto 2 possui 0 menor teor de Fe (1,62%) da tabela. Na
comparacdo entre os pontos 1-2 observa-se que houve variacao de 0,74% para 1,51% em Al,
de 36,79% para 37,77% em C, de 34,63% para 32,52% em Ca, de 0,93% para 0,82% em Cu,
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de 1,72% para 1,62% em Fe, de 1,38% para 1,45% em Mg, de 1,80% para 2,14% em Na, de
22,01% para 20,57% em P e de 0 para 1,59% em Si.

Os pontos 3-6 aparentemente compartilham a mesma superficie que os pontos 1-2,
no entanto € possivel observar uma diferenca de até 100% nos teores dos elementos presentes
(Pb e K). O ponto 4 apresentou os maiores teores de Al (4,89%), Si (6,62%) e é 0 Unico ponto
em que detectou-se Pb (0,51%) e K (4,22%). Também apresentou 0s menores teores de Ca
(23,02%), Mg (1,02%) e P (16,13%). O ponto 5 apresentou os maiores teores de C (43,18%) e
Cu (1,37%), ja o ponto 6 apresentou os menores teores de Al (0,67%) e de Si (0,71%).

O ponto 7 possui 0 maior teor de Fe em comparagdo com os outros pontos. O ponto 8
possui 0 menor teor de C (34,45%) e os maiores teores em Mg (1,78%) e Na (3,89%).
Comparando os pontos 7-8, é possivel observar uma variacdo de 2,11% para 1,29% em Al, de
40,27% para 34,45% em C, de 25,96% para 31,43% em Ca, de 6,25% para 5,04% em Fe, de
1,53% para 1,78% em Mg, de 3,19% para 3,89% em Na, de 18,01% para 19,72% em P, e de
1,99% para 1,70% em Si. A Unica coincidéncia no teor de elementos na Tabela 20 encontra-se
nas composicdes 7-8, em Cu (0,70%), no entanto, como ha variacdo nos demais elementos,
ndo ha sustentacdo para classificar aquela particula como cristalina.

Os elementos presentes na superficie analisada encontram-se fundidos, com forte
ligagdo atomica, desta forma, a Figura 18 retrata o modelo de esqueleto formado durante a
sinterizacdo, corroborando novamente com os resultados da analise de RF.

A Figura 19 demonstra outra area de superficie da amostra:

Electron Image 1

2um x 8.000
Figura 19 - Estruturas microtopograficas através
de MEV com amplia¢do de 8.000 de
uma amostra da composicdo 3,
sinterizada a 1150°C, e pontos de
analises da composi¢do microgquimica
através de EDS
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Na Figura 19 observa-se a presenca de diversas formacGes octaédricas agregadas
umas as outras e a superficie, sendo a maioria de 2 um de comprimento. As menores
particulas visiveis possuem 1 um de comprimento, e as maiores particulas possuem entre 4 e
5 um de comprimento. A Tabela 21 apresenta a composi¢do quimica de cada ponto analisado

na Figura 19:

Tabela 21 - Resultado da analise MEV/EDS na &rea da Figura 19 nos pontos 1-10

Componentes quimicos presentes na area da Figura 19

Pontos —A—C  Ca Cu Fe Mg Mn Na Ni P S Ti
1 1124 3226 049 1972 3012 135 159 - 08 - 159 082
2 11,15 2433 065 2334 3258 1,11 218 - 096 - 326 045
3 1064 3130 035 2097 2987 1,10 178 - 089 - 258 0,52
4 1119 2664 036 2237 3359 110 202 - 068 - 149 055
5 1101 3414 054 1948 2918 127 172 - 124 - 106 036
6 1268 3971 332 1111 1862 042 097 187 057 - 1032 042
7 1433 4317 635 453 927 - 054 278 - 171 1697 036
8 1379 4315 938 199 58 - - 334 - 320 1890 0,37
9 1310 39,80 1263 152 369 - - 499 - 622 1772 034
10 1459 3561 1309 169 485 - - 391 - 58 2044 -

A respeito dos pontos 1-5, observa-se coincidéncia dos elementos que compdem as
particulas analisadas. Os teores variam entre 10,64% e 11,24% em Al, entre 24,33% e 34,14%
em C, entre 0,35% e 0,65% em Ca, entre 19,48% e 23,34% em Cu, entre 29,18% e 33,59%
em Fe, entre 1,10% e 1,35% em Mg, entre 1,59% e 2,18% em Mn, entre 0,68% e 1,24% em
Ni, entre 1,06% e 3,26% em Si e entre 0,36% e 0,82% em Ti.

Nos pontos 6-10 os teores dos elementos variam entre 12,68% e 14,59% em Al, entre
35,61% e 43,17% em C, entre 3,32% e 13,09% em Ca, entre 1,52% e 11,11% em Cu, entre
3,69% e 18,62% em Fe, entre 0 e 0,42% em Mg, entre 0 e 0,97% em Mn, entre 1,87% e
4,99% em Na, entre 0 e 0,57% em Ni, entre 1,71% e 6,22% em P, entre 10,32% e 20,44% em
Si e entre 0,34% e 0,42% em Ti.

Existem diferencas entre os pontos 1-5 e 6-10, visiveis principalmente nos elementos
Ca, Cu, Fe, Mg, Mn, Na, Ni, P e Si. Nos pontos 1-5 os teores de Ca ndo ultrapassam 0,65%.
Quando observados os pontos 6-10, percebem-se terores de até 13,09% de Ca. Os teores de
Cu nos pontos 1-5 apresentam-se entre 19,48% e 23,37%, j& nos pontos 6-10 os teores de Cu
partem de 1,52% e alcancam 11,11%. Em Fe os teores ficam entre 29,18% e 33,59% nos
pontos 1-5. A partir do ponto 6 o teor de Fe cai para 18,62%, atingindo 0 minimo de 3,69%.
Teores de Mg sdo encontrados nos pontos de 1-5 em teores entre 1,10% e 1,35%. No ponto 6
o teor de Mg é de apenas 0,42%, ndo sendo detectado nos pontos 7-10. Nos pontos 1-5
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encontram-se teores entre 1,59% e 2,18% de Mn, diminuindo para 0,97% e 0,54% nos pontos
6-7 e néo detectado nos pontos 8-10.

O Na é encontrado exclusivamente nos pontos 6-10, entre 1,87% e 4,99%. Ni é
detectado somente entre os pontos 1-6 e P somente nos pontos 7-10. Nos pontos 1-5 os teores
de Si ficam entre 1,06% e 3,26%, enquanto nos pontos 6-10 ficam entre 10,32% e 20,44%. A
partir desta anélise, ndo ha sustentacdo para classificar qualquer particula como cristalina. Os
elementos presentes na superficie analisada encontram-se ligados, devendo tornar o material

inerte, 0 que serd testado no ensaio de lixiviagéo.
5.4 Comparagao dos resultados com normas brasileiras

Considerando que a composicdo 3, sinterizada a 1150°C, demonstrou ter melhores
condicdes de resisténcia a flexdo, retracdo linear e absor¢do de agua, comparou-se 0S
resultados das anélises com normas brasileiras (Tabelas 22, 23 e 24). As demais composi¢oes
serdo comparadas com as normas na medida em que se enquadrem nos parametros
estabelecidos.

Os valores de RF demonstram que a partir da queima de 1000°C é possivel obter
materiais com valores de resisténcia compativeis com a NBR 7.170 (ABNT, 1983) (Tabela
22):

Tabela 22 — Comparacdo de RF com NBR 7.170

Composicdes que atingiram RF =>1,5

Composicao Valores de resisténcia a flexao (MPa) ap6s queima (T°C)

N° 1000°C 1050°C 1100°C 1150°C
1 - 1,90 2,21 2,73
2 1,50 2,08 3,47 511
3 1,68 2,51 3,75 5,48
4 - - 1,85 2,23
5 - 1,75 2,10 2,79
6 - 2,10 2,97 3,46
7 - - - 1,52
8 - - 1,59 1,86
9 - - - -
10 - - - 1,58
11 - - - 1,97
12 - 1,68 1,88 2,50

Pardmetro (NBR 7.170) RF=>15a 4 > MPa

Na comparacdo do resultado de RF com os indices propostos na NBR 7.170 (ABNT,
1983), considerando que a RF representa uma resisténcia maior do que a analise de

Resisténcia & Compressao das cerdmicas, observa-se que as composi¢des 2-3 atingem a RF
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proposta pelos padrdes da NBR a partir da sinterizagdo de 1000°C, alcangando os valores de
1,50 e 1,68 MPa, respectivamente.

Na sinterizacdo a 1050°C, seis composicdes alcancam RF suficientes para serem
enquadradas na referida norma, séo elas: 1-3, 5-6 e a 12. Apds a sinterizacao a 1100°C, oito
composicdes superam os padres da NBR: 1-3, 4-6, 8 e a 12.

Ap0s a sinterizacdo em 1150°C, onze composi¢fes (91,66%) atingem resisténcia
suficiente para serem enquadradas nas categorias A, B e C de tijolos macicos comuns para
alvenaria.

A Tabela 23 demonstra a comparacdo do valor de AA da composicao 3, obtido apds
a sinterizacdo a 1150°C:

Tabela 23 - Comparacéo de AA com NBR 15.270-2

NBR 15.270-2 comparada 8 AA da Composic¢ao 3

Anélise Parametro Composicao 3

(NBR 15.270-2) AA >8a<22% 19,94%

Na comparacdo do resultado de AA com os indices propostos na NBR 15.270-2
(ABNT, 2005), observa-se que, para este quesito, o material ceramico desenvolvido se
enquadra nos padrdes estabelecidos pela ABNT para uso em blocos ceramicos para alvenaria
estrutural.

A Tabela 24 demonstra o resultado da anélise de lixiviacdo das matérias primas e dos

CPs da composicdo 3, sinterizada a 1150°C:

Tabela 24 - Concentracdo de metais em extrato lixiviado das matérias primas e da composi¢do 3
sinterizada

Concentragdo de metais (mg/L)

Amostra

Ca Cr Cu Fe Ni Pb
LPCI 830,25 0,16 8,40 0,28 5,35 -
LV 270,25 0,07 ND 0,04 ND -
ES 120,16 0,24 0,77 300,20 2,91 746,40
Composicao 3
sinterizada a 30,65 0,04 3,91 2,90 ND 26,85
1150°C

Observa-se a diminuicdo da concentracdo de metais da composicao 3 sinterizada, em
relacdo as materias primas. No LPCI a maior lixiviacdo foi apresentada por Ca, com 830,25
mg/L, seguido de 8,40 mg/L de Cu e 5,35 mg/L de Ni. O menor teor lixiviado no LPCI é
apresentado por Cr, com 0,16 mg/L.

Na LV, a maior concentracao lixiviada também foi de Ca, com 270,25 mg/L. Os
outros dois metais detectados foram Cr e Fe, que apresentaram 0,07 e 0,04 mg/L no extrato

lixiviado, respectivamente.
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Na ES o maior teor lixiviado foi apresentado por Pb, com 746,40 mg/L, seguido de
300,20 mg/L de Fe e 120,16 mg/L de Ca. Os menores teores lixiviados em ES encontram-se
em Ni, Cu e Cr, com 2,91, 0,77 e 0,24 mg/L, respectivamente.

Na composicdo 3 sinterizada, observa-se que houve incorporacdo de todo o Ni
presente nas matérias primas. O Cr apresentou resultados proximos a zero e uma parte
significativa do Fe presente na ES foi imobilizado. No entanto, o teor de Pb no extrato
lixiviado serd& comparado com a NBR 10.004 (ANBT, 2004) para verificacdo da
compatibilidade ambiental do material.

A NBR 10.004 (ANBT, 2004) objetiva classificar os residuos so6lidos no que diz
respeito a periculosidade ou inerticidade dos residuos, a fim de possibilitar a correta
destinacdo e, consequentemente, a protecdo da salde publica e do meio ambiente.
Considerando que o material ceramico desenvolvido é composto exclusivamente por residuos
solidos classificados como perigosos, utilizou-se a mesma norma para a verificacdo da
seguranga ambiental em relacdo ao uso do material. Os valores obtidos nos ensaios de
lixiviacdo estdo comparados com os padrdes estabelecidos pela NBR 10.004 (ANBT, 2004)
na Tabela 25:

Tabela 25 - Comparacao do resultado de lixiviacdo da composicédo 3 com NBR 10.004/2004

Concentragdo de metais (mg/L) — composicao 3

Ca Cr Cu Fe Ni Pb
Composicao 3 30,65 0,04 3,91 2,90 ND 26,85
NBR 10.004 - 5,00 - - - 1,00

Dos elementos analisados, percebe-se que o Cr possui valores dentro dos limites
estabelecidos pela norma. No entanto, a concentracdo de Pb no material ceramico sinterizado
se apresentou acima do que determina a NBR 10.004 (ANBT, 2004), conferindo carater

téxico ao material.
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6 CONCLUSAO

Confirmou-se que os residuos utilizados como matéria prima nesta pesquisa — lodo
de fabricacdo de placa de circuito impresso (LPCI), lama vermelha do processamento de
bauxita (LV) e escoria siderurgica (ES), possuem altos teores de elementos que Ihes conferem
a qualidade de residuos perigosos, de acordo com a classificacdo da NBR 10.004 (ABNT,
2004).

Os resultados demonstram a possibilidade de se obter um material ceramico a partir
de composi¢cdes dos residuos industriais utilizados nesta pesquisa (LPCI, LV e ES).
Resisténcias a flexdo acima de 1,50 MPa foram alcangadas a partir da queima a 1000°C.
Ceramicas com diferentes densidades podem ser obtidas através das composi¢fes propostase
e os indices de absorcdo de agua acima de 19,94% podem ser Uteis em aplicacdes que exijam
permeabilidade dos corpos ceramicos.

Para os parédmetros estabelecidos para a pesquisa, a composi¢cdo ceramica que
apresentou os melhores resultados foi sinterizada em 1150°C e obteve valores de resisténcia a
flexdo de 5,48 MPa, retracéo linear de 4,57%, densidade 2,06 g/cm® e absorcdo de agua de
19,94%. A absorcdo de agua atende aos padrdes da NBR 15.270-2 (ABNT, 2005) e a
resisténcia a flexdo atende aos padrées da NBR 7.170 (ABNT, 1983) para producao de blocos
ceramicos e tijolos maci¢os comuns, respectivamente.

O ensaio de lixiviacdo do material ceramico demonstrou a imobilizacdo dos metais
pesados, presentes nos residuos utilizados como matéria prima, no entanto o teor de Pb
presente no extrato da lixiviado da composicdo analisada (composicdo 3), sinterizada a
1150°C, ultrapassa os limites da NBR 10.004 (ANBT, 2004).

Conclui-se que o alcance das propriedades mecanicas descritas acima foi possivel em
razdo da fusdo parcial dos componentes das misturas iniciais. Para a composicdo 3, com 0
aumento da temperatura para 1150°C as fases cristalinas de Manganofaialita (MgFeMn)
(MgFeMnCa) (SiO4) e Magnetita Fe304 foram destruidas, sendo em parte transformadas em
Hematita Fe203 e parte transformadas em material amorfo. Sendo assim, as propriedades
mecénicas alcancadas nas ceramicas desenvolvidas podem ser explicadas considerando a
sintese de novas formacBGes amorfas e a presenca de uma pequena quantidade de hematita
cristalina.

O principal objetivo da pesquisa foi a criagdo de um material ceramico com base em

residuos industriais, estando este adequadamente concretizado.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com o desenvolvimento de novas tecnologias dessa natureza, a expectativa é que

sejam fomentadas regulamentacdes para o uso de residuos como matéria prima na construgdo

civil e demais setores exploradores de recursos naturais. Considerando, entdo, o impacto

ambiental positivo em razdo do desenvolvimento de materiais produzidos com residuos

industriais, sugere-se para trabalhos futuros:

Realizar pesquisas com as mesmas composi¢des, com maiores temperaturas de queima
(até 1300°C);

Realizar analises termogravimétricas, com intuito de compreender 0s processos quimicos
gue ocorrem durante a sinterizacdo dos residuos utilizados e dos corpos de prova,;
Aprofundar o estudo sobre a resisténcia mecanica dos materiais desenvolvidos,
realizando andlises de fadiga dos materiais para a melhor caracterizacdo das ceramicas;
Analisar a resisténcia a choques térmicos dos materiais desenvolvidos, a fim de estudar a
aplicacdo e a adaptacdo do material nas diferentes regides do Brasil e em outros paises;
Verificar quais outros residuos industriais sdo capazes de potencializar as caracteristicas
positivas da cerdmica desenvolvida e completar suas lacunas;

Verificar a condutividade elétrica do material desenvolvido, a fim de ampliar o alcance
da pesquisa para outras areas; e

Avaliar a viabilidade econémica e quantificar as vantagens ambientais com relacdo ao

desenvolvimento de materiais a partir de residuos industriais.
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