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RESUMO

A utilizacdo de cinzas de residuos so6lidos para a fabricacdo de produtos ceramicos tem
apresentado evidéncias a fim de melhorar as propriedades quimicas, fisicas e mecanicas,
minimizar os problemas ambientais e reduzir o volume de extracdo de matéria-prima
argilosa. Em vista disso, o presente trabalho tem como objetivo avaliar a possibilidade
de fabricar produtos ceramicos a base de argila mais a adi¢do de cinza de residuo de 1a
de ovinos em diferentes percentuais, tendo por finalidade a aplicacdo na construgédo
civil. O residuo € proveniente do processo de beneficiamento da Ia de ovinos em uma
industria téxtil, sendo que este foi queimado ao ar livre e peneirado em um conjunto de
peneiras 20, 30, 40, 60 e 80 mesh. Foram realizadas formulagdes contendo apenas argila
in natura e com adicOes de cinza de 1a (CL) em percentagens de 5, 10, 20 e 30 % na
massa de ceramica vermelha, sendo submetidas & caracterizagdo quimica pela
Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Espectroscopia de Absorcdo na Regido do
Infravermelho com Transformada de Fourier (FT-IR); mineralogica com Difracdo de
Raios-X (DRX); térmica pela Analise Termogravimétrica (TG) e Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC); e fisica por meio da distribuicdo granulométrica e
indices fisicos. A conformacdo das amostras foi realizada por prensagem e extrusdo a
vacuo. E as contragdes lineares de secagem e de sinterizacdo, também foram avaliadas.
A sinterizacao dos produtos ceramicos foi realizada em temperaturas de 600, 700 e 800
°C, com taxa de aquecimento de 100 °Cmin™ e patamar de sinterizacéo de trés horas. As
propriedades estruturais dos produtos foram realizadas por meio de FT-IR e DRX, e a
resisténcia mecanica pela tensdo de ruptura a flexdo. Outras analises fisicas como
contracBes lineares de secagem, porosidade aparente, massa especifica aparente e
absorcdo de agua, também foram avaliadas. Para a resisténcia mecanica a média dos
valores obtidos variou de 0,38 + 0,15 MPa a 6,70 £ 0,76 MPa, e para absorcdo de agua,
a média dos valores foi de 14,72 + 0,39 % a 27,60 £ 1,05 %, para 0s produtos ceramicos
prensados. A avaliacdo destes mesmos parametros para 0S produtos ceramicos
extrudados, apresentou variacdo de 2,38 £ 1,47 MPa a 7,38 + 3,00 MPa e de 8,57 + 0,68
% a 24,80 £ 1,08 %. A resisténcia mecanica e absorcdo de dgua obtiveram melhores
valores na temperatura de queima a 800 °C. No entanto, os valores encontrados foram
abaixo do esperado devido aos produtos ceramicos extrudados apresentar patologias

COmMO 0 “coracgao negro”.



Palavras-Chave: Ceramica vermelha. Cinza de residuo de Ia de ovinos. Resisténcia
mecanica. Absor¢do de &gua. “Coragdo negro”.



ABSTRACT

The use of solid ash residue for the manufacture of ceramic products has been evidence
to improve the chemical, physical and mechanical properties, minimizing environmental
problems and reduce the volume of extraction clayey raw materials. In view of this, the
present study aims to evaluate the possibility to make ceramics by the clay added by
sheep wool waste ash, in different percentages. The purpose of this application is the
construction bricks. The residue is derived from the beneficiation process of the sheep
wool into a textile, and this was burnt at the air and sieved in a set of sieves 20, 30, 40,
60 and 80 mesh, only formulations were made containing clay and wool gray additions
(CL) in percentages of 5, 10, 20 and 30 % in a red ceramic, being subjected to chemical
characterization by X-Ray Fluorescence (XRF) and Fourier Transform in the Infrared
Spectroscopy (FT-IR); Mineralogical with X-Ray Diffraction (XRD); Thermal by
Thermogravimetric Analysis (TG) and Differential Scanning Calorimetry (DSC);
through of physical and particle size distribution and physical indexes. The
conformation of the samples was accomplished by pressing and vacuum extrusion. And
the linear shrinkage by drying and heating, were also evaluated. The sintering of the
ceramic products is performed at temperatures of 600, 700 and 800 °C with a the rate of
100 °Cmin * and three hours burning level. The structural properties of the products
were performed by FT-IR and XRD, and the mechanical strength of the flexural
breaking strain. Other physical analysis such as linear shrinkage drying, porosity, bulk
density and water absorption were also evaluated. For mechanical strength average
values obtained ranged from 0.38 £ 0.15 MPa to 6.70 £ 0.76 MPa and water absorption,
the average value was 14.72 + 0.39 % and 27.60 £ 1.05 % for the ceramics pressed. The
evaluation of these same parameters for extruded ceramics, changed from 2.38 + 1.47
MPa to 7.38 + 3.00 MPa and 8.57 + 0.68 % to 24.80 £ 1.08 %. The mechanical strength
and water absorption values obtained in the best heating temperature to 800 °C.
However, the values were lower than expected due to the extruded ceramic products

present conditions as the “black core”.

Keywords: Red ceramic. Ash sheep wool waste. Mechanical resistance. Water

absorption. “Black core”.
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1 INTRODUCAO

Na construcao civil, ha uma grande demanda de materiais cerdmicos em virtude de
sua importancia no desenvolvimento deste setor. Dentre os materiais mais utilizados,
destacam-se a cerdmica vermelha tradicional, como por exemplo: tijolos furados e
macicos, blocos de vedacdo e estruturais, telhas, lajes, manilhas e pisos rusticos
(BUSTAMANTE; BRESSIANI, 2000; DE ALMEIDA; SOARES; MOURA, 2014,
PEREZ et al., 2010). Segundo as estimativas realizadas pelo Observatério da
Construcdo da Federacdo das Industrias do Estado de Séo Paulo (FIESP) para 2013, a
parcela do PIB (Produto Interno Bruto) da industria brasileira de produtos ceramicos
ficou em torno de 5 bilhdes de reais. Isto mostra a importancia que as industrias de
pequeno, médio e grande porte possuem na sociedade brasileira (KUASOSKI;
OLIVEIRA; SILVA, 2015)

O Estado do Rio Grande do Sul (RS) situa-se como o terceiro maior produtor de
ceramica vermelha do Brasil, contendo aproximadamente 1200 inddstrias com uma
producdo mensal estimada em 356 mil milheiros (10,2 % da producdo nacional), de
acordo com pesquisas realizadas pelo Sindicato das Industrias de Olarias e de Ceramica
para Construcao no Estado do Rio Grande do Sul (SIOCERGS). Para isto, sao utilizadas
cerca de 700 mil toneladas de argila para produzir 605 mil toneladas de produtos
ceramicos (PEREZ et al., 2010; SCHWOB et al., 2012).

No entanto, alguns problemas relacionados a matéria-prima extraida e/ou futura
degradacéo do local de extragcdo preocupam as empresas em corrigi-los com adequacdes
na extracdo da matéria-prima e nos impactos ambientais gerados (BUSTAMANTE;
BRESSIANI, 2000; PEREZ et al, 2010; ALMEIDA; SOARES; MOURA, 2014;
KUASOSKI; OLIVEIRA; SILVA, 2015). Assim, inGmeros estudos vém sendo
desenvolvidos para amenizar estes problemas que sdo cada vez mais frequentes devido a
grande demanda de producédo e adequacdo no mercado.

Desta forma, a fabricacdo de produtos ceramicos com a adi¢do ou incorporacao de
residuos sélidos em argila ceramica vermelha possui a finalidade de minimizar os
problemas ambientais causados pela falta de destinacdo adequada de residuos
provenientes de indmeras industrias (agroindistrias, serrarias, termoelétricas, industrias
téxteis, e outros); reduzir o volume de extracdo de matéria-prima; gerar ganhos

econdmicos para as empresas fabricantes de materiais de construcdo e também,
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melhorar a qualidade destes produtos (COLLATO, 2008; MEDEIROS et al., 2010;
DEVANT, 2011).

Sendo assim, as cinzas de residuos sélidos podem ser empregadas para a fabricacéo
de produtos ceramicos a fim de melhorar as propriedades fisicas (granulometria,
contracOes apds secagem e queima e absorcdo de dgua) e mecanicas (tensdo de ruptura).
Contudo, a possibilidade de incorporacdo de residuos para sua aplicagdo em ceramica
vermelha estrutural depende do desempenho destas propriedades no produto final.

Diversos estudos foram realizados envolvendo a adicdo de cinzas de residuos
solidos na fabricacdo de ceramica vermelha, entre estes, destacam-se a cinza de casca de
arroz (QUINTANA et al., 1999) e a de carvao mineral (SILVA, N. I. W., KOCH, J. L.,
FONSECA, 1999; KNIESS, 2005; ZACCARON et al., 2015a), pois sdo residuos
abundantes na microrregido da Campanha Meridional do RS.

No entanto, a possibilidade da adicdo de cinza de residuos de la de ovinos na
argila ceramica com o proposito de aplica-la na construcéo civil, ainda ndo se dispGe de
estudos anteriores que comprovem esta aplicagdo. A microrregido da Campanha
Meridional possui 0 maior rebanho de ovinos do Brasil e tem forte tradicdo na criacao
com a finalidade de produzir 13, atividade econémica muito valorizada na indudstria
téxtil da regido. Em consequéncia disso, um dos residuos gerados em grande quantidade
é proveniente da etapa de beneficiamento da I& na industria, onde sdo encontrados
sujeiras, areia, insetos, pedacos de fibras, matéria vegetal e estercos.

Desta forma, o contexto do trabalho esta na adi¢do da cinza de residuo de I& de
ovinos em massa cerdmica vermelha, com a finalidade de encontrar um destino final
para 0 residuo descartado, a0 mesmo tempo em que se avalia 0 desempenho dos
produtos ceramicos fabricados em relacdo as propriedades fisicas, quimicas e

mecanicas.
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1.1  Estrutura da dissertacdo de mestrado

Este trabalho esta subdivido da seguinte forma:

O Capitulo 1 apresenta a introducdo onde se encontram 0 motivo e a justificativa
para o desenvolvimento deste trabalho, assim como o0 assunto em que esta inserida esta
pesquisa. Este capitulo também mostra 0s objetivos gerais e especificos deste trabalho.

O Capitulo 2 aborda uma revisdo bibliografica sobre a inddstria ceramica, o
aproveitamento de residuos na producdo de ceramicos, propriedades fisicas e quimicas
da massa ceramica vermelha, meios de processamento e ensaios de caracterizacdo das
matérias-primas e produtos ceramicos.

O Capitulo 3 é dedicado a metodologia utilizada para tratamento das matérias-
primas, descricdo de equipamentos e formas de realizacdo dos ensaios ceramicos, desde
a caracterizacdo quimica da massa ceramica até a avaliacdo das propriedades dos
produtos como: contracdo de secagem, contracdo de queima, absor¢do de dgua, massa
especifica aparente, porosidade aparente, resisténcia mecanica dos produtos ceramicos e
quantificacdo das patologias encontradas nos corpos ceramicos.

No capitulo 4 sdo mostrados os resultados encontrados para a caracterizacao da
massa ceramica e para 0s produtos ceramicos.

No Capitulo 5 séo apresentadas as conclusdes sobre os assuntos abordados no
decorrer dos capitulos.

No Capitulo 6 séo apresentadas sugestdes de trabalhos futuros e limitacdes da
pesquisa. Por fim, estdo relacionadas as referéncias bibliograficas utilizadas neste
trabalho.
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1.2 Objetivo geral

O presente estudo cientifico tem como objetivo geral fabricar produtos
ceramicos a base de argila mais a adicdo de cinza de residuo de I& de ovinos em
diferentes percentuais, tendo por finalidade a aplicacdo na construcao civil.

1.3 Objetivos Especificos

Dentre o0s objetivos especificos deste trabalho estdo:

a. Caracterizar as matérias-primas argila ceramica (de uma olaria de Bagé-RS) e cinza
de residuo de I& de ovinos (de uma industria téxtil de Bagé-RS), em relacdo as
propriedades fisicas, quimicas, térmicas e mineraldgicas;

b. Avaliar o desempenho dos produtos ceramicos fabricados com a adicdo de 0, 5, 10,
20 e 30 % em peso na argila ceramica em relacdo as propriedades fisicas, mineralogicas

e mecanicas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo, sdo apresentados aspectos sobre as caracteristicas mais importantes
da ceramica vermelha tradicional e sua aplicacdo na inddstria. S&o descritos também o
processamento cerdmico e 0s meios utilizados para realizar a caracterizagdo fisica,
quimica, mineraldgica, térmica e mecénica dos produtos cerdmicos. E por fim, os
estudos encontrados na literatura sobre o reaproveitamento de residuos em produtos

ceramicos e dos possiveis defeitos descobertos durante a etapa de fabricacéo.

2.1 Ceramica vermelha tradicional

Estudos arqueoldgicos, realizados ao longo do tempo, mostraram que 0S
primeiros tijolos de construcdo foram utilizados na Mesopotamia, entre os rios Tigres e
Eufrates, onde evidenciam a origem das primeiras civilizacbes. Os primeiros tijolos
queimados surgiram em 3000 a.C, pois, antes deste periodo somente se utilizava o tijolo
no estado seco. Desta forma, os tijolos queimados eram usados somente na parte externa
de construgdes monumentais e como protecdo das paredes internas de tijolos secos.
Apenas no periodo seguinte, a Mesopotamia registra a aplicacdo de tijolos queimados
em construcdes, especificamente no Egito, Mediterraneo, india e China (FACINCANI,
1992).

Nota-se que as construcdes em ceramica vermelha sempre acompanharam o
desenvolvimento das varias civilizagdes. A producgdo de ceramica s6 obteve um notorio
melhoramento no final do século XVIII, a partir da revolucdo industrial e o surgimento
das primeiras maquinas motrizes a vapor, quando foi possivel aprimorar as operacdes de
elaboracdo e conformacdo, aumentando assim a capacidade de producdo. Comparando
um periodo de mais de 50 séculos de producdo de ceramica vermelha e os ultimos 100
anos, apenas recentemente se desenvolveu o progresso tecnoldgico neste ramo
(FACINCANI, 1992; JUNIOR, 2008). Os materiais ceramicos tradicionais estio entre
aqueles mais utilizados na construcédo civil (KUASOSKI; OLIVEIRA; SILVA, 2015).
A industria de ceramica vermelha ou ceramica tradicional é uma atividade de base da
construcdo civil a qual envolve desde a mais simples atividade até a mais sofisticada
(PEREZ et al., 2010).
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Este setor, em conjunto com as industrias de cimento, ceramica de revestimento,
loucas sanitérias, cal, gesso, vidros, concretos, entre outros, fazem parte do setor dos
minerais ndo metalicos da industria de construcdo civil (KUASOSKI; OLIVEIRA;
SILVA, 2015). Dentre os produtos fabricados pela indlstria de cerdmica vermelha
tradicional, encontram-se principalmente: tijolos furados e macicos, blocos de vedacéo e
estruturais, telhas, lajes, manilhas e pisos rusticos.

2.1.1 Panorama atual das empresas de ceramica vermelha tradicional

As indlstrias de ceramica vermelha tradicional estdo espalhadas por todo o
territério brasileiro e sdo constituidas, por empresas de micro, pequeno e médio porte
(BUSTAMANTE; BRESSIANI, 2000; ALMEIDA; SOARES; MOURA, 2014; PEREZ
et al., 2010).

A maioria destas empresas provem de uma disposi¢cdo simples, familiar e por
esta razdo, por vezes enfrentam alguns problemas ambientais, econdmicos, ou até
mesmo de qualidade dos produtos fabricados. Entre os problemas mais comuns esta a
falta de conhecimento das normas técnicas e dos métodos atuais destinados a fabricagédo
de ceramicos, o desperdicio das matérias-primas e de energia (PEREZ et al., 2010).

Entre essas empresas do setor no territdrio brasileiro, apenas 6 % das empresas
do Estado do Rio Grande do Sul (RS) apresenta administracdo ndao familiar. Em vista
disso, percebe-se como é necessario realizar estudos sobre as matérias-primas utilizadas
nas industrias de ceramica vermelha. Pois a finalidade é de buscar informacdes para o
desenvolvimento de produtos, no qual se espera a obtencdo de melhor qualidade (por
mudancas nas formula¢es das misturas e ou melhorias no processo de fabricacédo) por
meio do controle das propriedades das matérias-primas empregadas (FORMIGA et al.,
2013; KUASOSKI; OLIVEIRA,; SILVA, 2015).

O setor de ceramica vermelha obteve destaque na economia do pais no ano de
2015. Em primeiro lugar, se destacou a criacdo de 293 mil empregos diretos e de 900
mil indiretos no setor. Em segundo lugar, apresentou uma participacdo no faturamento
de cerca de R$ 21 bilhdes, ou seja, 43 % do faturamento anual do setor de minerais ndo
metélicos (KUASOSKI; OLIVEIRA; SILVA, 2015).

No Brasil, as empresas ceramistas concentram-se mais nas regiées Sudeste e Sul. A
escolha das empresas ceramistas pela regido Sul esta relacionada ao destaque que o

setor vem recebendo nos cenarios nacionais e internacionais (PEREZ et al., 2010;
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SCHNORRENBERGER; LUNKES; DAITX, 2014). O Rio Grande do Sul situa-se
como o terceiro maior produtor de ceramica vermelha do pais, com 10,2 % da producéo
nacional e aproximadamente 1200 empresas (SIOCERGS, 2012).

Na Regido Central do RS, por exemplo, onde se encontram 35 municipios, estdo
distribuidas 84 empresas de ceramica vermelha e, em sua maior parte, de pequeno porte
(com estrutura familiar, baixa rentabilidade, pequena escala de producéo e tempo médio
de atividade de 22 anos). Ja a fabricacdo de cerdmica vermelha resulta em média 60 %
de blocos de vedagéo, 30 % de telhas e 10 % de outros (lajotas e pisos). Para isto, 0
setor ceramista utiliza cerca de 700 mil toneladas ao més de argila para produzir 605 mil
toneladas ao més de produtos ceramicos, resultando em um ganho médio de R$ 90 mil
por milheiro (PEREZ et al., 2010; SCHWOB et al., 2012).

A distribuicdo das empresas de ceramicas vermelhas ou olarias que se encontram
na mesorregido Sudoeste do RS, representam uma unidade em cada uma das cidades de
Bagé e Hulha Negra (SINDICER/RS, 2008; IBGE, 2010).

Dentre as caracteristicas apresentadas no processo de fabricacdo das empresas
ceramicas do RS, destacam-se as etapas de secagem, queima e controle de resisténcia
mecanica do produto. Pesquisas realizadas mostram que 93,1 % das empresas nao
fazem controle da umidade dos produtos, 86,7 % utilizam a secagem natural e 12,7 %
secagem artificial. Na maior parte das empresas, cerca de 53,8 % trabalha com
temperatura de queima entre 700 °C a 800 °C, durante um periodo superior a 50 horas
(desde a colocacdo da ceramica no forno até a retirada). Salienta-se que o controle da
resisténcia mecanica dos produtos queimados nao é realizado em 87 % das empresas
(SCHWOB et al., 2012; SINDICER/RS, 2008).

No processo de fabricacdo da ceramica vermelha, é importante também conhecer
0s combustiveis inseridos nos fornos para a combustéo, estes podem ser residuos como:
45 % dos residuos sdo de casca de arroz (origem agricola), serragem ou maravalha'
(origem industrial), 40 % de lenha (replantio e nativa), 15 % de dleo combustivel e
outros.

Contudo, devido a fiscalizagdo ambiental rigorosa no RS que impede a
exploracdo da lenha nativa, o setor busca alternativas com a exploracdo de novos polos

na regido Sudoeste e na microrregido da campanha meridional (Bagé, Hulha Negra e

! Aparas de madeira.
2 Ondulagao natural da I4.
® Recupera sua forma original ap6s a retirada de uma carga ou forca de compressdo, dobra ou
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Candiota). Estes municipios da microrregido, do ponto de vista da qualidade da argila e
da posicdo estratégica de exportacdo para 0 MERCOSUL, sdo novas possibilidades de
mercado no setor ceramista pelas suas diversas caracteristicas favoraveis (SCHWOB et
al., 2012).

2.1.2 Argila ceramica

As argilas sdo aluminossilicatos compostas por alumina (AlLQOs3) e silica (SiOy).
Dentre as impurezas mais comumente encontradas nas argilas, estio 0s compostos
geralmente de 6xidos a base de bario, célcio, sodio, potéssio e ferro, como também
alguns materiais organicos (residuos vegetais) (ZIMMER, 2003; CALLISTER, 2007).

A estrutura cristalina para os minerais com base de argila sdo complexos e possuem
a caracteristica de estrutura em camadas (CALLISTER, 2007). Os grupos fundamentais
de todos os tipos de estruturas cristalinas dos argilominerais conhecidos sdo tetraedros
(Figura 1A) e octaedros (Figura 1B) de 4&tomos ou ions de oxigénio, e de ions hidroxila
ao redor de pequenos cations. Planos tetraédricos e octaédricos séo formados a partir da
juncdo dos grupos de argilominerais citados. Portanto, quando se refere a estrutura de
silicato em camada com configuracdo 1:1, tem-se a unido de um plano tetraédrico com
um plano octaédrico, e quando a configuracdo é 2:1, a unido é de dois planos
tetraédricos e um plano octaédrico (KNIESS, 2005).

A Figura 1 mostra uma representacdo de unidades estruturais tetraédricas e

octaédricas, sendo estas unidas entre si por ligac6es covalentes formando camadas.

Figura 1 - Representacdo das unidades estruturas cristalinas tetraédrica (A) e octaédrica
(B) formadas pelas camadas de argila.

R &5

(A) (B)
Fonte: Salgado (2011).
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A argila pode ser classificada qualitativamente em plastica e ndo pléstica,
dependendo de sua composi¢do quimica e granulométrica. E possivel citar como os
constituintes plasticos encontrados nas argilas, 0s grupos de minerais: caulinita, ilita,
montmorilonita, compostos de ferro, matéria orgénica e sais sollveis (QUINTANA,
2000; KNIESS, 2005).

Caulinita: é o argilomineral mais simples, possui um plano octaédrico de Al*® e
um plano tetraédrico de Si-O, formando uma estrutura cristalina com configuracdo por
camadas 1:1 (Figura 2). Sua composi¢do teorica é constituida de 46,54 % de SiO;,
39,50 % de Al,O3 e 13,69 % de H,0. Apresenta também uma estrutura cristalina mais
estdvel quando comparada a outros argilominerais. Em altas temperaturas de
sinterizagdo, a caulinita desenvolve as fases mulita e cristobalita. As argilas cauliniticas
possuem 80 % ou mais de caulinita, o que confere, apds a queima dos produtos, a
coloracdo branca e um aumento da resisténcia mecénica em telhas e tijolos. Porém, para
ser utilizada no setor de cerdmica vermelha, deve se associar a outros minerais. A
temperatura de sinterizacdo da caulinita € proxima a 1250 °C e o ponto de fusdo em
1700 °C (QUINTANA, 2000; KNIESS, 2005).

Figura 2 - Representacdo das estruturas cristalinas do mineral caulinita.
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llita: é um argilomineral composto de silicato de aluminio hidratado com teor
elevado de 6xido de potassio; sua estrutura cristalina possui configuracdo por camadas €

do tipo 2:1 (Figura 3), ou seja, dois planos tetraédricos e um plano octaédrico; sua
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composicao tedrica € 11,00 % de K;0, 45,20 % de SiO,, 38,50 % de Al,O3 e 4,50 % de
H,0 (QUINTANA, 2000).

Figura 3 - Representacdo das estruturas cristalinas do mineral ilita.
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Montmorilonita: € um argilomineral constituido de silicato de aluminio e/ou

magneésio hidratado com teores variados de éxidos de ferro, calcio, magnésio e outros;
sua estrutura cristalina possui configuracdo por camadas é do tipo 2:1 (Figura 4); sua
composicao tedrica é 66,70 % de SiO,, 28,30 % de Al,O3; e 5,00 % de H,O; esse
argilomineral se encontra em concentracdes baixas em ceramica vermelha, porém,
quando presente absorve grande quantidade de dgua em sua estrutura (QUINTANA,
2000).

Figura 4 - Representacdo das estruturas cristalinas do mineral montmorilonita.
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A utilizacdo dos grupos de minerais das matérias-primas ndo plasticas (silica,
feldspatos e carbonatos) é comum para a fabricacdo de revestimentos ceramicos, no
qual sua adicdo a massa ceramica diminui a plasticidade. A forma e o tamanho de suas
particulas sdo maiores do que as argilas, resultando na melhora da compactacéo (melhor
empacotamento); aumento do tamanho do poro, facilitando a secagem (QUINTANA,
2000; KNIESS, 2005).

J4, no grupo das matérias-primas nao plasticas, os constituintes encontrados s&o:
silica, feldspatos e carbonatos, os quais tém descritas as principais caracteristicas destes
minerais a seguir.

Silica: trés principais formas cristalinas de SiO, (quartzo, tridimita e cristobalita)
constituidas de estruturas cristalinas diferentes e que apresentam campo de estabilidade
definido sob condigdes de equilibrio, ou seja, modificacdo (polimorfo) de baixa (o) e de
alta (B) temperatura; a presenca de quartzo na massa ceramica diminui a plasticidade e
pode aumentar o coeficiente de dilatacdo linear do produto apds a queima, evitando a
deformacdo e contracdo de maneira exagerada, durante a secagem e queima do produto
(KNIESS, 2005).

Feldspatos: grupos de minerais do tipo aluminossilicatos de metais alcalinos -
geralmente de sodio, potéassio, calcio e litio - e alcalinos terrosos; a caracteristica fisica
mais importante € a fusibilidade e reatividade da mistura, que reduz a temperatura de
queima; o excesso de quantidades de fundentes na massa ceramica podem causar
tensbes internas no material, resultando no aparecimento de trincas e diminuindo a
resisténcia mecénica do produto (FERNANDES, 2002; KNIESS, 2005).

Carbonatos: grupos de minerais do tipo magnesita (carbonato de magnésio) e
dolomita (combinacdo de magnesita e calcita); a utilizacdo dos minerais calcita e a
dolomita na massa ceramica de produtos porosos se da em substituicdo de argilas
calcérias; a adicdo de carbonatos a massa diminui a expansdo por umidade e favorece o
branqueamento dos produtos queimados (FERNANDES, 2002; KNIESS, 2005).

2.2 La de ovinos

Define-se 1a como um revestimento piloso natural dos ovinos (carneiros,

ovelhas, borregos ou cordeiros). A 18 é utilizada para cobrir o corpo humano desde a
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idade da pedra quando as peles de animais primitivos serviam como protecdo. Tém-se
relatos que, no periodo Neolitico, ja se utilizava a fibra de 1& em préticas da fiacdo
rudimentar manual, feltragem ou encolhimento irreversivel, e tecelagem (PEREIRA,
2009).

A 1& de ovinos tem como o principal produtor mundial a Nova Zeléndia, onde
se destaca especialmente para I& lavada nos mercados internacionais, segundo pesquisas
realizadas pela L& Taskforce no ano de 2010. A Nova Zelandia ressalta nimeros de
producdo mundial como 14 % da producdo de la de ovinos, 45 % de la para tapete e
mais de 30 % de Ia forte para pavimentos, roupas de cama e estofados. Este pais exporta
seu material para paises como Reino Unido, Bélgica, Italia, China e India (EC-47,
2011).

No Brasil, o estado do Rio Grande do Sul (RS) disponibiliza 0 maior rebanho de
ovinos, sendo a microrregidao da Campanha Meridional, a regido com forte tradicdo na
criacdo de ovinos. Este fato € decorrente a producéo de 1 e a atividade econdmica valorizada
pela industria téxtil (MAPA, 2015). A ovinocultura é uma das atividades mais antigas
praticadas nessa regido, fortemente dedicada a producdo de & originada da criacéo de racas
laniferas. Contudo, nos Ultimos tempos, esta atividade econbémica vem sendo substituida
cada vez mais por materiais sintéticos para a industria téxtil internacional, pois desta forma
oferece matéria-prima mais barata o que facilita a adaptacdo ao mercado (CALVETE;
VILLWOCK, 2007).

Um levantamento realizado no ano de 2009 apontou que os municipios de Bagé e
Dom Pedrito apresentam o maior rebanho de ovinos do Rio Grande do Sul com 77.874 e
150.672, respectivamente (SANTOS; AZAMBUJA; VIDOR, 2011).

2.2.1 Caracteristicas da 1a e do processo de beneficiamento

A 13 pode ser classificada qualitativamente por meio de sua espessura (resultado
da apreciacdo global quanto ao toque), diametro, elasticidade e ondulacdo. Sendo estas
caracteristicas medidas em laboratérios com aparelhos especificos. Dentre suas

caracteristicas estdo: o elevado crimp? alongamento, elasticidade da fibra, boa

2 Ondulagao natural da I4.
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resiliéncia®, boa flexibilidade, estabilidade dimensional® e ma condutora de calor
(KUASNE, 2008). De modo geral, as principais caracteristicas da |& sdo a resisténcia,
elasticidade, flexibilidade e higroscopicidade® (BRONDANI, W. C., 2013).

A 13 de ovinos (Figura 5 (C)) possui uma natureza quimica fibrosa, constituida
por cadeias de amino&cidos de creatina ou queratina (que sdo as mesmas proteinas que
compbdem os pelos, unhas e cabelos humanos) e a lanolina (6leo contido na Id).
Portanto, a producdo da la decorre de processos metabdlicos de longas cadeias
peptidicas unidas principalmente por cistina e elementos minerais (BRONDANI, 2013;
PEREIRA, 2009). A composicdo quimica da |& é composta pelos elementos: C (50 %),
0, (22225 %), N (16 a17 %), H (7 %) e S (3 a 4 %). No entanto, existe uma variagao
na composicdo quimica dependendo da raca do ovino (PEREIRA, 2009).

O beneficiamento da 14 na industria téxtil geralmente ocorre da seguinte
maneira: a 1a € aberta por um processo mecanico para retirar algumas sujeiras e abrir 0s
novelos (Figura 5 (A)), com o intuito de melhorar, posteriormente, a limpeza na
remogao de contaminantes (Figura 5 (B)); na etapa seguinte, a 1& é novamente unida
para produzir uma camada de fibras adequadas (Figura 5 (C) e (D)).

Geralmente € possivel a recuperacédo de 20 a 40 % da massa inicial presente na
14 in natura, principalmente devido a geracdo da lanolina, um tipo de éleo retirado no
processo de benefiamento que é vendido para refinarias ou inddstria de cosméticos.

No entanto, alguns residuos ndo tém destino final definido, como é o caso dos
residuos com niveis elevados de agrotdxicos na gordura. Este fator pode ser um
problema para os refinadores de lanolina, especialmente para a producéo a base deste
Oleo para farmacéuticos e cosméticos, que podem necessitar de técnicas mais caras e
sofisticadas a fim de reduzir os agrotoxicos para niveis aceitaveis. Os demais residuos
gerados sdo, a graxa que ndo tem valor de mercado e tém de ser depositados em aterro,
e a incineracdo do efluente de lavagem da Ia (lodo), onde a cinza gerada € normalmente
descartada em aterros (IED, 2015).

® Recupera sua forma original ap6s a retirada de uma carga ou forca de compressdo, dobra ou
amarrotamento.

* A estrutura contribui para a reagdo de encolhimento e feltragem durante o processamento, ou
seja, devido a sua estrutura escamada tende a se fechar e se manter unida devido a uma a¢do mecénica
combinada da umidade e temperatura.

5 - -

Capacidade de absorver a umidade do ar.



32

Figura 5 - Beneficiamento da I& de ovinos: (A) abertura da I& para retirar sujeiras; (B)
limpeza na remocao de contaminantes; (C) e (D) camadas de fibras unidas e alinhadas.

Fonte: O autor (2016).

Em vista disso, as subsequentes lavagens da 1a in natura sdo realizadas para
remover contaminantes da Ia e para torna-la adequada ao processamento posterior. Da
mesma forma, apds este processo € gerado residuos que contém sujeira, areia,
fragmentos de fibras e matéria vegetal (IED, 2015).

Uma forma de reaproveitar este residuo encontrado na industria téxtil € aplicar
na matéria-prima de materiais ceramicos destinados a construcéo civil, assim, é possivel
minimizar os problemas ambientais causados exatamente pela falta de destinacdo

adequada desses materiais (residuos).
2.3 Reaproveitamentos de residuo industrial em materiais ceramicos
A adicdo ou incorporagdo de residuos na massa ceramica resulta em ganhos

ambientais e econdmicos. Com relacdo ao primeiro caso, utilizar materiais que podem

expor problemas de destinacdo final, reduz o volume de extragdo das matérias-primas.
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J& o ganho econdmico é gerado também para os fornecedores dos residuos e empresas
que se utilizam destes para sua fabrica¢do, desde blocos ceramicos (COLLATO, 2008)
até placas ceramicas de revestimentos (MEDEIROS et al., 2014b).

Em virtude dos fatores citados e em busca de reduzir os custos, residuos
provenientes da fabricacdo de moveis e serrarias (ZAMPIRON; OLIVEIRA, 2010),
agroindustrias (DELLA; KUHN; HOTZA, 2005; ATTA et al., 2012), lodos de estacio
de tratamento (FERNANDES, 2002), 6leos lubrificantes (MEDEIROS et al., 2014b) e
da propria producdo de ceramica vermelha, muitas vezes retornam ao processo de
fabricagdo (SILVA, N. I. W., KOCH, J. L., FONSECA, 1999; KUASOSKI;
OLIVEIRA; SILVA, 2015; DEVANT, 2011).

A incorporagdo de residuos na massa cerdmica tem o intuito de facilitar o
processamento ceramico, de modo que atuam como desplastificantes, reduzindo a
plasticidade e o alto grau de compactacdo da massa argilosa. Quando se adicionam
matérias-primas ndo plasticas nas argilas, tem-se reducao de sua interagdo com a agua e,
consequentemente, causa pontos de descontinuidade nas forcas de coesdo entre as
particulas e a producéo de poros, a qual auxilia a passagem da agua do interior até a
superficie da peca. Outro ponto positivo € que essa adi¢do de desplatificantes (residuos)
favorece o processo de secagem da massa ceramica (ISERHARD, 2009).

Inimeros trabalhos foram desenvolvidos sobre a adicdo ou incorporacdo de
residuos na fabricacdo de materiais de constru¢do como tijolos (WEIZENMANN et al.,
2013; ARSENOVIC et al., 2015; MEDEIROS et al., 2014b), telhas, blocos ceramicos
(BIOLO, 2005; FLOSS, M. F, THOME, 2006; HAIYING; YOUCAI; JINGYU, 2011) e
agregados. Mas, em relacdo, a adicdo de cinzas de residuos em massa ceramica
vermelha, os estudos sdo desenvolvidos na melhoria da retracdo linear, absorcdo de
agua, porosidade, adequacdo na etapa de conformacdo dos produtos e aumento da
resisténcia mecanica dos tijolos (ARSENOVIC et al., 2015; SILVA, 2010; KNIESS,
2005; QUINTANA et al., 1999; ZIMMER, 2003).

Entre os trabalhos ja realizados sobre a incorporacdo de cinzas na massa
ceramica, destacam-se a cinza de casca de arroz (MEDEIROS et al., 2014a) e a cinza de
carvdo mineral (KNIESS et al., 2012; ZANIN; KLITZKE; JUNIOR, 2013). Porém, a
literatura ndo relata dados sobre a utilizacdo de cinza do residuo de 1a de ovinos e sua

aplicacdo em ceramica vermelha tradicional, relacionando as propriedades.
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Na secdo seguinte, sdo apresentadas as etapas necessarias para 0 processo de
fabricacdo de materiais ceramicos que consistem da extracéo e preparacdo das matérias-

primas até o tratamento térmico do produto ceramico.

2.4 Processamento ceramico
O processamento ceramico segue a seguinte sequéncia: extragdo e coleta de
matérias-primas, preparacdo da matéria-prima, conformacdo e/ou fabricacdo por

(extrusdo e/ou prensagem), processamento térmico (secagem e queima) e controle do
produto. A Figura 6 a seguir apresenta a forma esquematica da fabricagdo de ceramica.

Figura 6 - Processo de fabricacéo de ceramica.
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Fonte: Adaptado de Betini (2007); Ripoli Filho (1996).

Na proxima secdo, serdo apresentadas as principais etapas do processamento

ilustradas na Figura 6.
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2.4.1 Extracdo, coleta e preparacao da matéria-prima

A argila é a principal matéria-prima utilizada na industria de cerdmica vermelha.
Geralmente, as industrias utilizam duas ou mais argilas para a obtencdo de uma massa
ceramica desejada.

A extracdo da argila das jazidas é realizada a céu aberto e geralmente as proprias
empresas possuem suas proprias jazidas. Pode haver também a formacdo de
cooperativas entre as empresas para a extracao, pois diminui o custo da matéria-prima.
A extracdo € feita com o auxilio de retroescavadeiras e escavadeiras (BASTOS, 2003).

Frequentemente as argilas, ap6s serem extraidas, sdo estocadas por um longo
periodo a céu aberto. Este processo €, também, conhecido como sazonamento, onde
ocorre o alivio de tensdes dos blocos de argila, melhorando a plasticidade e a deixando
mais homogénea com caracteristicas de umidade adequada para o tipo de moldagem
escolhida (extrusdo ou prensagem). Depois, a argila € transportada para um patio
coberto, e, em seguida, ja pode ser processada, ou seja, inicia-se a fabrica¢do do produto
ceramico (BASTOS, 2003; PEREIRA, 2006).

O preparo ou beneficiamento da materia-prima é feito para uma melhor
homogeneizacdo a fim de se obter caracteristicas constantes do material (PEREIRA,
2006). As matérias-primas sdo recolhidas do depdsito em patios e sdo misturadas e
homogeneizadas por pas carregadeiras, onde seguem para o dosador ou caixao
alimentador, no qual sera determinada a quantidade de alimentacdo para a linha de
producdo. A mistura contida no dosador é levada para o destorroador e depois para o
laminador, onde pode ser adicionada dgua a mistura quando necessaria. A mistura é
novamente homogeneizada e levada a extrusora ou prensa, a fim de ser moldada em
uma determinada forma e dimensdes que dependem do tipo de produto requerido
(SILVA, 2010).

2.4.2 Fabricacdo do produto

A matéria-prima argila é moldada por métodos diferentes, sendo que os mais

comuns séo a prensagem € a extruséo.
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2.4.2.1 Prensagem do produto

A prensagem é um método a seco de conformacéo de produtos cerdmicos, sendo
utilizado geralmente para compactacao de pecas maiores que 0,05 mm onde é aplicada
prensagem unidirecional ou prensa hidraulica de simples efeito (VIEIRA, 1999). As
particulas das matérias-primas argilosas sdo comprimidas quando submetidas a
aplicacdo de pressdo, gerando, assim, 0 empacotamento e agregacdo das particulas
(VAN VLACK, 1973).

Dentre as principais vantagens deste processo se encontra a baixa retracdo de
secagem nas pecas ceramicas, principalmente em virtude aos baixos teores de umidade
de conformacdo, geralmente inferiores a 5 %, presentes na massa ceramica. Contudo,
por vezes existe a ocorréncia de alteracdes de densidade ao longo das pecas moldadas
no qual dificulta a secagem uniforme das pecas (FREITAS et al., 2009).

Os principais defeitos presentes em pecas ceramicas moldadas por este método
(Figura 7) sdo as laminagdes e fraturas. As causas sdo devido a diferengas de pressao
transmitidas dentro da massa por meio de friccdo na parede do molde, variacdo de
deformacdo da peca devido a ndo uniformidade da massa no preencher o molde e por
defeitos presentes no molde (PASCHOAL, 2003).

Figura 7 - Representacdo da conformacéo por prensagem.

Preparacao Preenchimento Compressao U
do molde do molde Ejecéo

Fonte: Pallone (2016).

2.4.2.2 Extrusdo do produto

A moldagem por extrusdo é adequada para matérias-primas ceramicas que

possuem estruturas em camadas. E aplicada para a producdo de ceramicos que contém
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secOes transversais regulares (tijolos), como por exemplo, porcelanas e materiais de
construgdo (VAN VLACK, 1973).

Esse tipo de conformacdo envolve a utilizacdo de uma pasta pléastica constituida
de particulas finas e com um coeficiente de elasticidade suficiente para manter a forma
do produto durante o periodo pré-secagem. Porém, sabe-se que um alto coeficiente de
elasticidade pode significar a possibilidade de rupturas no produto cerdmico. Portanto, é
importante também controlar a quantidade de &gua ou de outro liquido adicionado como
plastificantes, na matéria-prima argilosa (VAN VLACK, 1973).

O esquema de funcionamento da extrusora ou maromba € mostrado na Figura 8.

Figura 8 - Funcionamento de uma extrusora.

Involucro =

Invélucro )

Fonte: Moraes (2010).

Como pode ser observada na Figura 8 a massa ceramica adicionada pela parte
superior da maromba € impulsionada por um émbolo localizado na parte central em
direcdo a matriz (bocal) onde, ao final da moldagem, é retirada a peca extrudada.

As principais caracteristicas do processo sdo: teor de umidade entre 18 a 25 %
(percentagem em massa), automagdo continua, pressdes menores que 40 MPa,
moldagem de pecgas relativamente simples, molde de matriz metalica de secdo
transversal constante, fabricacdo de diversos produtos (refratarios, isolantes elétricos,
tubos (cilindros) e blocos (tijolos), a fabricacdo € de elevada produtividade e as

empresas vao de pequena a de grande portes (MORAES, 2010).
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Os principais fatores que devem ser controlados neste processo de moldagem
séo a velocidade e pressédo de extrusdo, a viscosidade da massa, os tipos de molde e de
vacuo utilizados. Dentre as vantagens da extrusdo, estdo o baixo custo e a producédo de
variados formatos de pecas ceramicas de comprimento elevado. Porém, a desvantagem
estd na necessidade da remoc¢do do ligante (uso da &gua em cerdmica tradicional)
utilizado durante moldagem (FREITAS et al., 2009).

A argila ceramica moldada, apds ser conformada por prensagem ou extrusao, é

submetida ao tratamento térmico por meio da secagem e sinterizacdo da pecga ceramica.

2.4.3 Tratamento térmico dos produtos

2.4.3.1 Secagem do produto

Nos produtos cerdmicos, a agua adicionada a matéria-prima argila na
conformagdo do produto deve ser eliminada. No primeiro momento, por meio do
processo de secagem (BASIN, 2000). Esta etapa do processo é uma fase importante que
ndo deve ser menosprezada. Pois é na secagem que os tijolos apresentam defeitos como
rachaduras e deformacbes que comprometem a qualidade de produtos ceramicos,
resultando no dano do material. Desta forma, para evitar o surgimento destes problemas
é interessante acompanhar a perda de umidade e de massa dos produtos ceramicos,
através do parametro conhecido como retracdo linear de secagem (BASIN, 2000; DIAS,
2013; VIEIRA; FEITOSA; MONTEIRO, 2003).

A etapa de secagem é classificada em dois tipos, natural e artificial. A secagem
natural depende das condi¢bes climaticas e por este motivo, o tempo de seu ciclo é
varidvel. Em contraponto, a secagem artificial é realizada com o auxilio de secadores
(estufas), onde os produtos sdo colocados, e entram em contato com o ar quente da
ventilacdo forcada para auxiliar na remocao da umidade (DIAS, 2013).

Durante a secagem em estufa, alguns fatores importantes devem ser
considerados como a temperatura de secagem, espessuras da peca ceramica, numero e
posicionamento do produto ceramico na estufa. O tipo de estufa mais utilizada em
escala de laboratorio é o estatico, sdo de pequeno porte onde os produtos a serem secos
se dispbem de forma imovel. Em pequenas empresas e em escala industrial, os tipos de

secadores utilizados sdo os do tipo continuo e semicontinuo (DIAS, 2013).
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O principio da secagem esta na transferéncia de liquido presente na massa
plastica através dos poros e evaporacao para 0 meio ambiente. Assim, o ar ambiente
(ndo saturado) absorve a umidade do produto cerdmico até ocorrer o equilibrio
(DIAS, 2013). Os poros e capilares de tijolos e telhas preenchidos e revestidos com
filmes de &gua, anteriormente na etapa de moldagem, devem eliminar a quantidade de
agua absorvidas pelas particulas. A tendéncia ao acimulo de &gua no interior do produto
‘verde’ depende das propriedades plasticas da argila e a perda da dgua de conformacéo
pode ser observada pela quantidade reduzida em massa do produto ceramico. No
entanto, sabe-se que um teor de umidade permanece presente no produto ceramico
mesmo apos a secagem (BASIN, 2000).

A distribuicdo da agua no interior do produto ceramico (vide Figura 9 (A)) pode
ser de cinco tipos: agua de suspensdo, agua interparticulas ou intercamadas
(Figura 9 (B)), agua dos poros, agua adsorvida e agua do reticulo (Figura 9 (C)). Os
produtos moldados por extrusdo apresentam agua interparticulas e agua de poros, ja 0s
conformados por prensagem, exibe pouca ou nenhuma &gua interparticulas, o que
representa pouca variacdo na contracdo de secagem nos produtos finais (VAN VLACK,
1973).

Figura 9 - Funcionamento de uma extrusora: (A) agua distribuida no interior do produto
ceramico, (B) agua interparticulas e (C) agua do reticulo.
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Fonte: Adaptado de Van Vlack (1973).

Essa dgua presente entre as particulas € a responsavel pela contragdo ou retracéo
do produto cerdmico na primeira fase de secagem. A variacdo da retracdo linear de
secagem € representada graficamente pela Curva de Bigot, onde se relaciona a
percentagem de &gua livre em funcdo da contracdo linear de secagem do produto
ceramico (ISERHARD, 2009; VIEIRA; FEITOSA; MONTEIRO, 2003). A Figura 10

abaixo mostra a curva de Bigot.
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Figura 10 - Representacdo gréfica da curva de Bigot, relacdo entre a variagdo de
contracdo de secagem versus o teor de umidade.
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Fonte: Adaptado de Vieira et al. (2003).

Como pode ser observado na Figura 10, o ponto A representa o inicio da etapa
secagem no qual se tem a quantidade de agua adicionada na conformacdo da massa
argilosa e, no eixo da abcissa, € possivel obter o valor da retracéo total de secagem que
o material ceramico atingira; o ponto B indica o principio da eliminacdo da agua
intersticial, porém na préatica isto ndo ocorre devido a secagem superficial ocorrer mais
rapidamente que a secagem no interior do material ceramico; a linha B-C representa a
segunda fase de secagem em que se elimina a agua intersticial; o ponto D representa
simplesmente a divisdo entre os dois tipos de agua (VIEIRA; FEITOSA; MONTEIRO,
2003).

Na peca ceramica conformada por prensagem, a umidade é menor do que a
fabricada por extrusdo. A peca prensada apresenta aproximadamente 6 % de umidade, e
a secagem acontece de forma simples e rapida. Por esta razao tem maior produtividade
COM menor custo.

Para a peca ceramica moldada por extrusdo, a umidade contida no produto esta

entre 18 a 25 % ao sair da extrusora, e, por esta razéo, deve passar pela secagem natural



41

antes da secagem artificial. Na secagem natural, a pecga fica exposta ao ambiente para
retirar a umidade superficial e, na secagem artificial, o material é seco de forma gradual
e controlada, a fim de evitar o surgimento de trincas pela retirada incorreta da umidade
do interior da peca (JUNIOR, 2008).

2.4.3.2 Sinterizagdo do produto

Apobs a secagem, uma peca ceramica é geralmente aquecida a uma temperatura
que depende da composicédo e das propriedades desejadas para a peca acabada. Durante
a operacdo de sinterizacdo, sdo obtidas as propriedades finais dos produtos ceramicos
como, porosidade, cor, estabilidade dimensional, resisténcia a flexdo, entre outros
(BETINI, 2007; CALLISTER, 2007).

Quando as pegas ceramicas sao sinterizadas, ocorrem algumas transformacées
como, por exemplo, desenvolvimento de novas fases cristalinas e a formacéo de fase
vitrea, isto tudo de acordo com os componentes da massa (BETINI, 2007). O grau desta
fase vitrea, obviamente, controla as propriedades a temperatura ambiente da peca
ceramica onde a resisténcia, a durabilidade e a densidade sdo melhoradas a medida que
a vitrificacdo aumenta. Os tijolos de construcdo sdo sinterizados, normalmente, a uma
temperatura de aproximadamente 900 °C e séo relativamente porosos (CALLISTER,
2007).

As reacOes e transformacGes que podem acontecer durante a etapa de
sinterizacdo da peca ceramica sao:

- Atée 100 °C: eliminacdo da agua livre ndo retirada totalmente na etapa de
secagem;

- Préximo a 200 °C: elimina-se a agua que permanece intercalada entre as
pequenas particulas de argila;

- 350 °C a 650 °C: combustdo das substancias organicas contidas na argila; e
450 °C a 650 °C: decomposicdo da argila com liberacdo de vapor;

- Proximo a 570 °C: réapida transformacédo do quartzo;

- Acima de 700 °C: reacdes quimicas da silica com a alumina, formando silico-
aluminatos que oferecem a peca as caracteristicas de dureza, estabilidade, resisténcia
mecanica e quimica;

- 800 °C a 950 °C: carbonatos se decompdem e liberam di6xido de carbono COy;
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- Acima de 1000 °C: os silico-aluminatos que estdo em forma vitrea comecam a
amolecer, dando ao corpo maior dureza, compatibilidade e impermeabilidade (BETINI,
2007).

O tratamento térmico utilizado pelo setor de cerdmica vermelha ocorre a
temperaturas situadas entre 800 °C a 1700 °C para a maioria dos produtos, e em fornos
continuos ou intermitentes que operam em trés fases: aquecimento da temperatura
ambiente até a temperatura desejada, permanéncia durante certo tempo na temperatura
especificada (patamar) e resfriamento até temperaturas inferiores a 200 °C. Este ciclo de
queima pode durar de alguns minutos até dias, dependendo do tipo de produto
(ABCERAM, 2015).

No entanto, é preciso um controle rigido do aquecimento até atingir a temperatura
méaxima a fim de evitar o aparecimento de defeitos ou perdas de produto. Por exemplo,
para o patamar de 1000 °C, o tempo requerido é de 10 a 30 horas para 0 aquecimento
(730 °C a 870 °C), 6 a 8 horas na temperatura maxima (900 °C a 1000 °C) e 6 a 25
horas para o resfriamento (ROMAN, 1993; BETINI, 2007).

2.7 Caracteristicas finais de um produto ceramico para construcao civil

Blocos ceramicos sdo componentes que apresentam furos prismaticos e/ou
cilindricos perpendiculares as faces; e tijolos maci¢os possui uma forma de prisma de
base retangular. As dimensdes nominais (largura, altura, comprimento) variam de
10x20x20 cm a 20x20x40 cm para os blocos ceramicos, e de 19x9x57 cm a 19x9x90
cm para os tijolos macicos (NBR 7170, 1983; NBR 15270, 2005; E SILVA, 2004).
Outras caracteristicas que podem ser citadas sdo a coloracdo avermelhada,
estanqueidade®, resisténcia mecanica’, isolamento térmico®, isolamento acustico® (E
SILVA, 2004).

® O produto deve vedar a entrada de agua, ar, gases poluentes ou materiais particulados para o
interior da edificacdo.

" Capacidade do produto em suportar agBes mecanicas como cargas de estrutura, ventos e outros.

& Conforto aos usuarios da edificacdo em relagio a temperatura, umidade relativa e velocidade do
ar, na érea interna.

° Conforto sonoro aos usuérios da edificacdo em relacdo a ruidos externos, internos,
equipamentos e outros.
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2.8 Defeitos no produto ceramico

As pecas ceramicas, ap0s a secagem e/ou queima, podem apresentar defeitos tais
como rachaduras, trincas, fissuras e patologias, como o coracdo negro. Este ultimo
causa o inchamento, a deterioracdo da peca ceramica e a alteracdo das propriedades
mecanicas das pegas.

2.8.1 Rachaduras, trincas e fissuras

Os produtos ceramicos, principalmente os tijolos podem apresentar rachaduras,
fissuras e/ou trincas durante o processo de fabricacdo da peca, como também apds a sua
sinterizacdo (HATTGE, 2004; VELEZ, 2005).

Desta forma, fatores relacionados a alta umidade de conformacdo da peca,
granulométrica muito fina da matéria-prima (abaixo de 40 um), ma condi¢do de
operacgdo da extrusora, secagem de maneira desigual da peca (produzem diferencas de
contracao) e secagem excessivamente rapida, estdo associados ao processo de
fabricacdo da peca (HATTGE, 2004; VELEZ, 2005). Ja em relagio a sinterizacdo, as
pecas ceramicas podem apresentar defeitos em virtude das diferencas de temperatura no
interior do forno, principalmente nas etapas de pré-aquecimento e de resfriamento. As
diferencas na espessura de parede das pecas ceramicas também podem contribuir para o
surgimento de defeitos (VELEZ, 2005).

A Figura 11 mostra exemplos de pecas ceramicas com a presenca de rachaduras
(Figura 11 (A)), trincas e fissuras (Figura 11 (B)).

Figura 11 - Pecas ceramicas com rachaduras e fissuras.

Fonte: Vélez (2005).
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A consequéncia do aparecimento destes defeitos pode ser vista pela esfoliacdo
ou separacdo das camadas, presenca de laminagdes que interferem no som apagado da

peca ceramica, e diminuicéo da resisténcia mecénica (VELEZ, 2005).

2.8.2 Coracéao Negro

Consiste de um nucleo de coloracdo escura ou nucleo de reducdo que surge no
interior da peca ceramica devido & combustdo incompleta (VELEZ, 2005). Esta regi&o
escura se estende de forma paralela a face e proxima da espessura ao longo da peca,
muito embora desapareca quando préxima as bordas (DAMIANI, 2001). Dentre as
principais causas, estdo a presenca de matéria organica ou compostos de carbono
(interfere no ciclo de queima), e presenca de 6xidos de ferro na argila (problemas na
matéria-prima favorecem o desenvolvimento do defeito) (DAMIANI, 2001, BARBA,
2002). A Figura 12 mostra uma pega ceramica com formacéo de coragéo negro.

Figura 12 - Peca ceramica com coragao negro.

Fonte: Vélez (2005).

Em geral, a principal causa do coracdo negro € pela presenca de matéria organica
na matéria-prima contida na argila in natura ou por adicdo durante o processo de
fabricacdo de combustiveis organicos, coque, carvdo e outros. Porém, somente a
presenca de substancias organicas na massa argilosa ndo forma o ndcleo de reducdo. A
acdo conjunta dessas substancias com componentes redutores, como argila muito fina
e/ou com alta plasticidade e ciclo de queima muito rapido, intensificam a formacéo de
coragéo negro (VELEZ, 2005).
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As transformacbes e reaces quimicas que ocorrem no desenvolvimento do
coragao negro séo:

- Proximo a 500 °C, a matéria orgénica na auséncia de oxigénio sofre a
carbonizacdo ou pirdlise, ou seja, ao invés de produzir dioxido de carbono, forma

monoxido de carbono, como expressa a Equagéo 1:
1
Cisyt3 0209909 1)

- O monobxido de carbono na presenca de hematita (ferro mais estavel), reage e
produz 6xido reduzido ou d6xido ferroso, de acordo com a Equacéo 2:

F6203(s)+c0(g) —2 F€0(5)+ COZ(g) (2)

O O6xido reduzido apresenta uma coloracdo escura que se caracteriza por um
composto mais fundente do que no estado oxidado. Esta regido da massa que contém o
ferro reduzido tende a fechar os poros da peca, dificultando o acesso do oxigénio dentro
da massa e impedindo também a saida de gases do interior da peca ceramica para a
atmosfera do forno (DAMIANI, 2001, BARBA, 2002).

Em virtude disto, as principais consequéncias da formacao do coracdo negro em
pecas ceramicas sdo: o inchamento da peca ceramica, deformacdes piroplasticas e

deterioracdo das caracteristicas técnicas das pecas (BARBA, 2002).

Inchamento da peca cerdmica - é ocasionado pela liberacdo de monoxido e

dioxido de carbono provenientes da reducao dos 6xidos de ferro e da silica do carbono,
em meio a altas temperaturas. Nesta ocasido ha reducdo da porosidade, impedindo o
desprendimento dos gases no interior da peca durante a queima. Outro ponto € que 0
inchamento também pode ser provocado pela combinacdo do 6xido ferroso, que é um
fundente muito ativo com a argila, gerando e substituindo silicatos de baixo ponto de
fusdo que bloqueia os poros da peca ceramica. Geralmente, isto ocorre acima de 650 °C
no qual a massa argilosa se encontra no estado piroplastico (DAMIANI, 2001, VELEZ,
2005).
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Deformacdes piroplasticas - quando o volume do coragéo negro € representativo,

h& maior tendéncia de sua formacdo durante a etapa de queima. Isto ocorre porque a
regido da peca ceramica em que se forma o coragdo negro possui maior volume de fase

liquida e menor viscosidade do que no restante da peca (DAMIANI, 2001).

2.9 Formas de reduzir defeitos nos materiais ceramicos oriundos do coragao negro

Através da identificacdo da causa e do desenvolvimento do coracdo negro, €
possivel buscar alguma alternativa viavel para a eliminacdo deste defeito. Dentre as
variaveis que podem ser modificadas estdo, a escolha das matérias-primas, densidade
das pecas apds a compactacao da prensagem, espessura da peca ceramica, corre¢do e/ou
injecdo de oxigénio no interior do forno durante o ciclo de sinterizacdo (DAMIANI,
2001; VELEZ, 2005).

Escolha das matérias-primas - optar por uma argila como a montmorilonita, por

exemplo, que contenha menor concentracdo de ferro (Fe) e carbono (C), ou seja, baixos
teores de matéria organica na matéria-prima, a fim de evitar o desenvolvimento do
coracao negro. Procurar utilizar argilas ndo muito plasticas ou adequadar a plasticidade
da massa ceramica com adicdo de desplastificantes, a fim de aumentar o tamanho dos
poros. Adicionar pequenas quantidades de didoxido de manganés (MnO;) que possui
uma acdo oxidante e que auxilia na reducédo ou eliminacdo do coracao negro. Contudo,
sua eficacia depende do grau de pureza do minério e sua adicdo, possivelmente,
desenvolve uma coloracdo escura nas pecas ceramicas (DAMIANI, 2001, VELEZ,
2005).

Escolha do ciclo de sinterizacdo - a otimizacdo do ciclo de queima deve conter

um periodo prolongado na temperatura de 600 °C a 800 °C, para que haja o processo de
decomposicdo e oxidacdo completa no interior da peca ceramica. Este ciclo deve
possibilitar entdo, a oxidacao de toda a matéria organica contida na massa argilosa antes
que a absorcdo de dgua diminua e dificulte a entrada de oxigénio e a saida dos gases CO
e CO,. Quando o ciclo é muito rapido e/ou fornos muito curtos, hd maior tendéncia ao
aparecimento do corac&o negro na peca (DAMIANI, 2001, VELEZ, 2005).
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- O pré-aquecimento da pega ceramica no forno é de grande importancia, pois o
gradiente de temperatura entre a superficie e o interior da peca ceramica necessita ser a
menor possivel. Isto evita que os poros se fechem pela acdo de materiais fundentes que
impedem o fluxo de oxigénio no interior da peca, como também a realizacdo do
cozimento dos éxidos.

- Modificar a atmosfera do forno na zona de pré-aquecimento ou aumentar a
concentracdo de oxigénio no interior do forno, através da injecdo de ar.

- Possuir circulagdo de ar entre as pecas ceramicas, aumentando o
distanciamento entre elas.

- Evitar que a peca contenha umidade ao entrar no forno, caso contrario o tempo
necessario para a queima € maior, facilitando o desenvolvimento do coracdo negro
(VELEZ, 2005).

2.10 Ensaios de caracterizacdo das matérias—primas (argila e residuos)

A caracterizacdo das matérias-primas tais como ensaios de granulometria,
indices de consisténcia, analise quimica, térmica e mineraldgica, tem grande
importancia a fim de conhecer as caracteristicas do material estudado e sua
aplicabilidade, e também, o que esperar do produto ceramico.

O Quadro 1 mostra as principais caracteristicas destes ensaios e as suas

respectivas referéncias.



Quadro 1 - Ensaios de caracterizagdo utilizados nas matérias-primas.
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Ensaios Caracteristicas Referéncias
Anélise Consiste em reconhecer os tamanhos de grdos | (GILLOTT,
granulométrica encontrados no solo onde existem inUmeras | 1987; PINTO,

particulas de tamanhos diferentes que, se | 2006).
analisados apenas pelo contato tatil ou visual,
nao seriam detectados facilmente.
Observacgdo: a fracdo de argila deve ser de
2um para ser aplicado na construcéo civil.
Limites de | Podem ser definidos pelos vérios estados | (PROUST;
Atterberg intermediérios de consisténcia e teores de | JULLIEN; LE
umidade, dentre as mudancas de estado: | FORESTIER,
Limite de Liquidez, onde o solo passa do | 2004; PINTO,
estado liquido para um estado plastico (LL) e | 2006).

Limite de Plasticidade, onde o solo passa do
plastico para um estado solido (LP) dos solos.
Outras caracteristicas como a massa
especifica dos graos (), que ¢é a relagdo do
peso das particulas e seu volume, e o limite de
contracdo (LC), que corresponde ao teor de
umidade do solo (h), sdo normatizadas.

Analise  Quimica-
Fluorescéncia de
Raios-X (FRX)

E uma técnica que visa analisar a composicao
quimica da amostra, seja qualitativa ou
quantitativa.

(BERSH, 2011;
BELMONTE,
2005).

Analise Quimica —
Espectroscopia de
absorcdo na regido
do infravermelho
com transformada
de Fourier (FT-IR)

Esta técnica € uma das mais usadas em
pesquisas cientificas devido a sua rapida
analise, onde podem identificar a presenca de
grupos quimicos, a natureza as ligacdes
quimicas e sua reatividade.

(SALES, 2012).

Analises Térmicas-
Analise
termogravimétrica
(TG) e
Calorimetria
Exploratoria
Diferencial (DSC)

S&o as técnicas mais utilizadas no estudo da
argila, onde uma permite obter as variacdes
quantitativas de massa da amostra em funcgéo
da temperatura e a outra, dispdes informacdes
a respeito das alteracdes fisicas ou quimicas
associadas ao efeito do fluxo de calor.

(IONASHIRO,
2004).

Anélise
Mineraldgica-
Difracdo de Raios-
X (DRX)

Esta técnica € utilizada para determinar fases
cristalinas em uma amostra, no qual 0s
atomos estdo ordenados em planos cristalinos,
separados entre si por distancias equivalentes
a aos comprimentos de onda dos raios X.

(BERSH, 2011).

Fonte: O autor (2016).
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2.11 Ensaios de caracterizagéo dos produtos

Nesta secdo, sdo abordados ensaios de caracterizacdo fisica e mecanica em que 0s
produtos ceramicos sdo submetidos, tais como a umidade de conformagéo, contracao
linear de secagem e de queima, tenséo de ruptura a flexdo em trés pontos, absorcao de
agua, porosidade aparente, massa especifica aparente e perda ao fogo.

O Quadro 2 mostra as principais caracteristicas destes ensaios e as suas

respectivas referéncias.



Quadro 2 - Ensaios de caracterizagao utilizada nos produtos.
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Ensaios

Caracteristicas

Referéncias

Umidade de
conformacéo (U)

A umidade de conformagdo esta
relacionada a &gua que € adicionada a
massa ceramica seca com o intuito de
se obter uma massa ceramica plastica,
para permitir sua conformagdo por
extrusdo ou prensagem.

(ISERHARD, 2009).

Contragdo linear

(CS e CQ)

A contracdo ou retracdo linear é a
variagdo dimensional que o material
ceramico sofre quando diminui seu
volume devido a perda de umidade.
Ocorre durante a secagem e, também
durante a queima. A contracdo linear de
secagem ou apds a queima ndo pode
ultrapassar 12%, pois na peca ceramica
poderdo surgir deformacdes ou trincas.

Tens&o de ruptura
a flexdo em trés
pontos (TRF)

O principio do ensaio esta na aplicacao
de uma determinada carga P no centro
de um corpo de prova especifico.
Quando o ensaio é executado em uma
barra bi apoiada com aplicacéo de carga
no centro da distancia entre 0s apoios,
ou seja, existem trés pontos de carga
(uma direta e duas rea¢des nos apoios).

(COLLATO,  2008),
(FACINCANI,  2002;
ZACCARON et al,
2015b).

(CALLISTER,  2007),

(GARCIA; SPIM; DOS
SANTOS, 2012).

Absorcio de agua | E um teste fisico que é realizado nos | (DA  SILVA,  2010;
(AA) produtos e se caracteriza por quantificar | KNIESS, 2005;
em percentagem a porosidade aberta da | ZIMMER, 2003).
peca ceramica através da massa do
produto saturado em &gua e da massa
do produto seco.
Porosidade Também se fundamenta no método de | (DA  SILVA, 2010;

aparente (PA)

absorcdo, porém a diferenca estd em
calcular a massa imersa, a qual utiliza o
principio de Arquimedes (deslocamento
de um fluido por um corpo imerso).

ZIMMER, 2003).

Massa especifica
aparente (MEA)

E uma medida da densidade do material
ceramico, no qual estdo inclusos todas
as porosidades, fases e defeitos do
reticulo. A maneira mais utilizada para
sua medicdo também é por meio de
imersdo em liquidos.

(KNIESS et al., 2012).

Perda ao
(PF)

fogo

E a quantificacdo de perda de massa do
material cerdmico ap0s a etapa de
gueima.

(M-CIENTEC,
1995).

C-028,

Fonte: O autor (2016).
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3 MATERIAIS E METODOS
A seguir, na Figura 13, é ilustrado o fluxograma geral da metodologia para o
desenvolvimento deste trabalho, partindo da coleta das matérias-primas e residuos

solidos, até as analises dos produtos ceramicos.

Figura 13 - Fluxograma geral da metodologia para o desenvolvimento deste trabalho.

4.1 Coleta das Matérias-Primas

\

4.2 Preparacao das Matérias-Primas

Y
4.3 Caracterizagao das Materias-Primas

A
4.4 Fabricagdo dos Produtos

Prensagem < > Extrusdo

v v

4.5 Ensaios de caracterizagao dos Produtos

v / L

Tensdo de Ruptura a Flexao Absorcdo de Agua Quantificacao dos Defeitos

Fonte: O autor (2016).

3.1 Coleta das matérias-primas

A argila (Figura 14 (A)), utilizada neste estudo, foi coletada em uma empresa de
ceramica vermelha da cidade de Bagé-RS. Ja a cinza de residuos de |a de ovinos (CL)
(Figura 14 (B)), objeto deste estudo, provém de residuos contendo: I, estercos e terra,
oriundos do processo de beneficiamento da 1& em uma industria téxtil, situada no
municipio de Bagé-RS.

Foram coletados aproximadamente 300 kg de argila e 120 Kg de residuo de la de

ovinos.
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Figura 14 - Coleta das matérias-primas: (A) argila estocada no péatio da empresa e (B)
residuos de cinza de 1a de ovinos estocados na indUstria téxtil.

Argila estocada

Fardos de residuos de 13 de
ovinos estocados no
deposito

(A) (B)

Fonte: O autor (2016).

O procedimento experimental das matérias-primas foi desenvolvido em duas
fases: na primeira fase, realizou-se um pré-tratamento da matéria-prima (argila in
natura) e do residuo sélido; na segunda fase, foram realizados testes de caracterizacdo

nas matérias-primas e formulacdes conforme sera visto a seguir.

3.2 Preparacdo das matérias-primas

Primeiramente, a argila foi seca a temperatura de 15 °C durante trés semanas e
depois cominuida ou destorroada para adquirir uma granulometria reduzida, nas
dependéncias do Campus Bagé da Universidade Federal do Pampa (UNIPAMPA)
(Figura 15 (A)). Fez-se o uso de moinho de martelos (Figura 15 (B)) para a pulverizacao
da argila e, subsequentemente, homogeneizacao (Figura 15 (C)), quarteamento (Figura
15 (D)) e mantida reservada para ser incorporada ao residuo. A Figura 15 ilustra a

sequéncia da preparacdo da argila in natura.
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Figura 15 - Preparacgéo da argila in natura: (A) e (B) reducdo da granulometria da argila,
(C) homogeneizacao e (D) quarteamento da argila.

Homogeneizagao
— Qa argila

© (D)
Fonte: O autor (2016).

Por fim, foi realizada a queima de residuos da 1 ao ar livre em um latdo de
100 L com um corte longitudinal (Figura 16 (A)). Esta foi exposta a mais uma queima
(Figura 16 (B)), a fim de certificar que as fibras estavam devidamente rompidas e
preparadas para a fase seguinte, o peneiramento. A cinza de 1& foi peneirada em um
conjunto de peneiras até 80 mesh, por 8 minutos com vibracdo de 9 rotacdes por
minuto, com a finalidade de selecionar somente as fracdes retidas na peneira mesh 80
(abertura = 0,177 mm) e no fundo. O motivo da selecdo da granulometria destacada foi
em vista da fracdo de grdos da cinza aproximar-se da argila. Em seguida, a cinza
também foi reservada para ser adicionada a argila (Figura 16 (C)). A Figura 16 mostra a

sequéncia descrita para o residuo de |8 de ovinos.
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Figura 16 - Etapas de preparacdo do residuo de I& de ovinos: (A) queima do residuo de
I& de ovinos, (B) cinzas obtidas ap6s a primeira queima dos residuos e (C) cinzas
adicionadas a argila in natura.

(B) ©)

Fonte: O autor (2016).

A Tabela 1 apresenta a nomenclatura das matérias-primas e formulacGes

elaboradas: argila in natura (A0) e argila com cinza de I& de ovinos (CL).

Tabela 1 - Nomenclatura das matérias-primas e das formulacdes realizadas.

Nomenclatura das formulagbes (% em peso) de cinza

A0 - 0
- CLS5 5
- CL10 10
- CL20 20
- CL30 30

Fonte: O autor (2016).

E importante salientar que se optou em adicionar até 30 % em peso de CL nas
formulagdes, em virtude da utilizacdo de cinza de casca de arroz em argila in natura na
mesma faixa de concentracdo, ja aplicada na olaria local para a fabricacdo de tijolos

ceramicos.

3.3 Caracterizacdo das matérias-primas

Analise granulométrica - Para a realizacdo deste ensaio utilizou-se a NBR 7181

(1984), que foram pesados 70 g da amostra passante na peneira mesh 10. Em seguida, a
porcdo foi transferida para um béquer de 250 cm? e adicionou-se 125 cm? da solucéo de
hexametafosfato de sodio (concentracdo de 45,7 g do sal em 1000 cm3) com o auxilio de
proveta. O contetdo do béquer foi agitado com o auxilio de um bastdo de vidro e este

permaneceu em repouso por um periodo de 24 horas. Transcorrido esse tempo, 0
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conteddo do béquer foi transferido para o copo de dispersdo onde foi iniciado o
processo de agitacdo durante 15 minutos. Logo ap6s, o conteddo do béquer foi
transferido para uma proveta de 1000 cm?® onde se preencheu com &gua destilada até
completar o volume correspondente. Em seguida, agitou-se a proveta por
aproximadamente 1 minuto e depois iniciou-se a cronometragem da etapa de
sedimentacdo. Foi imerso o densimetro na dispersdo (Figura 17 (A)) e efetuadas as
leituras dos tempos de sedimentacdo no decorrer de 24 horas. Logo ap6s cada leitura do
densimetro na disperséo, retirou-se o densimetro para colocé-lo numa proveta com agua

destilada (Figura 17 (B)) na mesma temperatura da dispersao.

Figura 17 - Etapas do ensaio de granulometria realizado nas formulagdes: (A)
densimetro na dispersdo e (B) proveta com agua destilada.

(A) (B)
Fonte: O autor (2016).

A leitura das temperaturas da dispersdo foi realizada com um termémetro com
resolucdo de 0,1 °C, depois de cada leitura do densimetro. Apos a ultima leitura, a
amostra da proveta foi vertida nas peneiras correspondentes a 4, 10, 16, 30, 40, 60, 100
e 200 mesh, lavando-as com agua para que toda a amostra fosse desagregada.

Indices de Consisténcia - Para esta etapa, foram separadas aproximadamente 200

g de argila e peneiradas em malha de 0,42 mm para a realizacdo dos testes fisicos:
massa especifica dos graos, limite de liquidez, limite de plasticidade e limite de

contracdo. A Figura 18 ilustra as etapas destes testes fisicos.
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Figura 18 - Etapas do ensaio de granulometria realizado nas formulagdes: (A) e (B)
determinacdo da massa especifica de graos; (C) determinagdo do limite de liquidez; (D)
aparelho Casagrande; (E) determinacdo do limite de plasticidade; (F) cilindro de argila
moldada.

&) (63) (S) €z))

Fonte: O autor (2016).

A seqguir, serdo descritos os procedimentos para a realizacdo dos testes fisicos
ilustrados na Figura 18.

Massa especifica dos gréos - Para a determinagdo da massa especifica de graos
(Figura 18 (A) e (B)), foi utilizada a NBR 6508 (1984). Foi necessario coletar

aproximadamente 70 g da argila que foi colocada em baldo volumétrico de gargalo liso

de 500 ml (Marca Pirex classe A), juntamente com agua destilada. Aplicou-se vacuo por
15 minutos e, em seguida, deixou-se em repouso por 18 horas. Depois, esta mistura de
argila e agua foi transferida para um copo de dispersédo e agitada por 15 minutos. Logo
apos, a mistura foi desaerada em banho-maria por cerca de 30 minutos. O baldo com a
mistura foi pesado e mediu-se a temperatura da agua destilada contida nele, para dar
seguimento ao procedimento normativo. Esse procedimento foi repetido uma vez para
cada uma das formulacdes.

Limites de Atterberg — Para o (LL) (Figura 18 (C) e (D)) utilizou-se a NBR 6459

(1984), no qual com o auxilio do aparelho Casagrande sdo dados golpes (1/s) até fechar

0 sulco de 1 cm. Foi retirada uma porgdo de 5 g desta amostra, preenchida na capsula
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metalica (previamente pesada em balanca analitica) e depois, pesada com a amostra. A
capsula foi levada a estufa em temperatura de 105 °C por 24 horas e apos, pesada
novamente. Esse procedimento foi repetido para todas as formulacgdes.

Para o (LP) (Figura 18 (E) e (F)), foi empregada a NBR 7180 (1984). Moldou-se
um cilindro de argila de aproximadamente 3 mm até o ponto que ndo fosse possivel
molda-lo sem fissurar. A argila foi armazenada na capsula metélica, pesada sem e com
amostra, levada a estufa em uma temperatura de 105 °C durante 24 horas e, logo apos,
pesou-se novamente.

Para determinar o (IP) da argila, aplicou-se a Equagéo 3 (FIORI, 2009):
IP=LL-LP (3)
Onde (IP) € o indice de plasticidade, (LL) o limite de liquidez e (LP) o limite de

plasticidade. Esse procedimento foi repetido para todas as formulagdes.

Limite de contracdo do solo - Para a determinacdo do (LC) (Figura 18 (G) e

(H)), utilizou-se a NBR 7183 (1982), onde se retirou uma por¢do de 5 g da argila para
ser usada no ensaio do (LL), preencheu-se uma capsula metélica (previamente pesada
em balanca analitica) e pesou-se com a amostra. A capsula foi levada a estufa em
temperatura de 105 °C por 24 horas e ap0s, pesada novamente.

Depois da secagem da argila na capsula metalica, desenformou-se uma pastilha a
qual serviu para determinar o seu volume. Para isso, foram medidos o diametro e a
altura da pastilha com o auxilio de um paquimetro. Em sequéncia, a pastilha produzida
foi imersa dentro de uma cépsula de vidro, contendo mercudrio liquido, medindo o
volume deslocado por este.

Esse procedimento foi repetido para todas as formulagoes.

Todas as analises descritas anteriormente foram realizadas no Laboratorio de
Materiais de Construcdo Civil do Campus Bagé da Universidade da Regido da
Campanha (URCAMP).

XRF - Para a obtencdo dos dados de Fluorescéncia de Raios-X por Energia
Dispersiva (FRX/EDX), as matérias-primas foram enviadas e analisadas no Laboratdrio
de Materiais Ceramicos (LACER) da Universidade Federal do Rio Grande do Sul
(UFRGS).
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XRD — As anélises mineral6gicas foram realizadas no Difratdmetro de Raios-X,
modelo Rigaku ULTIMA 1V, JP (Figura 19), localizado no Laboratério de Fisica RX
(LFRX) 1102 do Campus Bagé (UNIPAMPA). As amostras em p6 foram fixadas em
suporte de vidro e analisadas sob as condig¢oes de radiagao cobre Ka, voltagem de 40
kV, corrente de 20 mA, varredura angular em 26 de 10 a 100° e com taxa de leitura em

0,05/1 passo por segundo.

Figura 19 - Difratdmetro de Raios-X utilizado no presente trabalho.

Fonte: O autor (2016).

FT-IR — Para esta analise foi utilizado o espectrémetro de infravermelho AR-FT-
IR Spectrum Two Perkin Elmer (Figura 20), Laboratorio de Licenciatura em Quimica
do Campus Bagé (UNIPAMPA), com acessorio de refletancia total atenuada horizontal
empregando um cristal de seleneto de zinco (ZnSe). A amostra primeiramente foi
espalhada sobre a superficie de um cristal, e logo apds, foi realizada a obtencdo dos
espectros de absorcdo. Todos os espectros foram obtidos na faixa de 500 cm™ a 4000

cm™, com resolucdo de 4,0 cm™ e 16 varreduras a temperatura de 25,0 + 1,0 °C.
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Figura 20 - Equipamento Espectrometro de absorcéo na regido do infravermelho.

Adi¢do de argila
no espectrometro

Fonte: O autor (2016).

TGA e DSC - As andlises térmicas foram realizadas no Laboratério de Materiais
Ceramicos (LACER) da UFRGS. As amostras em pdé das matérias-primas foram
analisadas em um cadinho de platina nos equipamentos Shimadzu TGA-50 e Netzsch
DSC - 404F1. Para a TGA foi utilizada uma atmosfera de gas inerte, com uma vazao de
40 ml/min e razdo de aquecimento de 10 °C/min na faixa de 25 °C a 1000 °C. A
quantidade de massa utilizada para cada amostra foi de 20 mg para a argila e 6,5 mg de
cinza de |&. Para a DSC usou-se uma mistura de gases N,/O,, com uma vazao de 70
ml/min e razdo de aquecimento de 5 °C/min na faixa de 20 °C a 1000 °C, com a
alumina como material de referéncia. A quantidade de massa de amostra utilizada foi de

17 mg para a argila e 7 mg de cinza de la.

3.4 Fabricacao dos produtos

A fabricacdo dos produtos ocorreu pelos métodos de prensagem e extrusao a
vacuo, onde foram moldados aproximadamente 200 amostras de ceramicos prensados e
500 de extrudados.

Prensagem — Neste método de conformacéo, inicialmente, fez-se o controle da
umidade inicial das amostras (Figura 21 (A)) com a secagem em estufa a 110 °C por 24

horas, e apos este periodo, adicionou-se dgua nesses materiais até atingir um percentual
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de umidade entre 8 a 12 % em peso (Figura 21 (B)), a fim de se obter uma massa
plastica adequada para este método. Abaixo estdo ilustradas algumas das etapas da
prensagem realizada, onde sdo mostradas a prensa hidraulica (Figura 21 (C)) e a
moldagem do corpo de prova (Figura 21 (D)).

Figura 21 - Etapa de prensagem dos corpos de prova: (A) controle da umidade inicial
das amostras; (B) agua adicionada a amostra; (C) prensa hidraulica e (D) molde de aco.

© (D)

Fonte: O autor (2016).

Os corpos de prova foram prensados com carga de 5 a 7,5 toneladas em prensa
hidraulica motorizada, marca Nowak (capacidade de 60 toneladas), com auxilio de um
molde de aco com dimens@es de 65x25x5 mm (Figura 21 (D)). Foram conformados, 10
corpos de prova para cada formulacao.

Extrusdo - A moldagem dos corpos de prova ocorreu com uma extrusora de
bancada a vacuo, marca Verdés, do Laboratério de Engenharia Civil — Campus Rural
(URCAMP). Nesta etapa, adicionou-se agua as amostras até atingir um percentual de
35 % de umidade para a formacdo de uma massa plastica (Figura 22 (A)), e em seguida,
foram extrudados 100 corpos de prova de 10x3x2 cm para cada formulacéo
(Figura 22 (B)).
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Figura 22 - Etapa de extrusdo dos corpos de prova: (A) e (B) massa plastica para
moldagem dos corpos de prova.

(A) (B)

Fonte: O autor (2016).

Secagem dos corpos de prova - Apdés as etapas de moldagem por prensagem e
extrusdo dos corpos de prova, iniciou-se a secagem dos produtos ceramicos. Esse
processo foi constituido por dois tipos de secagem: secagem natural e artificial; visando
a eliminacdo da maior parte da agua interna dos corpos de prova com a finalidade de
serem queimados posteriormente.

Os corpos moldados na prensa hidraulica, marca Nowak, foram secos em
temperatura ambiente durante 24 horas e, logo ap6s, foram colocados na estufa a 110 °C
+ 5 °C por 24 horas (Figura 23 (A)).

Ja os corpos de prova extrudados permaneceram em temperatura ambiente de 15
°C durante 3 semanas e, em seguida, foram submetidos a secagem artificial em estufa
elétrica, Marca Nova Etica, durante 48 horas (Figura 23 (B)), a qual ocorreu através do
aumento gradual da temperatura de 40 °C £ 5 °C nas primeiras 24 horas, e depois de 40
°C +£5°C a90°C + 5°C durante 18 horas e 110 °C + 5 °C durante as ultimas 4 horas.
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Figura 23 - Etapa de secagem dos corpos de prova prensados (A) e extrudados (B) em
estufa.

@ ®)

Fonte: O autor (2016).

Para o monitoramento dos corpos de prova, foram realizadas pesagens em uma
balanca semi-analitica marca Marte e modelo AS5500, e medi¢6es com auxilio de um
paquimetro digital nos periodos ap6s moldagem pelos processos de extrusdo e
prensagem e ao completarem seu ciclo correspondente em estufa. A medicdo da
contracao dos corpos extrudados foi realizada no local de marcacédo feito através de dois
pontos distantes na face plana da base de 80 mm, conforme Figura 24 (A). Esta
marcacdo foi realizada logo que os corpos sairam da extrusora.

As amostras prensadas foram medidas na face de maior dimensao (Figura 24 (B)).
A coleta destes dados serviu para o controle do ciclo de secagem a fim de determinar a
umidade de conformacdo e a contracdo linear. A determinacdo destes parametros foi
realizada segundo o padrao normativo CIENTEC C-20 e C-21 (1995).
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Figura 24 - Medic¢bGes dos corpos de prova extrudados (A) e prensados (B) para a
contracéo linear de secagem.

Fonte: O autor (2016).

A umidade de conformacéo e a espessura do corpo ceramico estdo diretamente
relacionadas as perdas de massa e taxas de secagem do produto (ISERHARD, 2009). A
umidade de conformacao, dessa forma, vem quantificar a percentagem da perda de agua

durante a etapa de secagem, conforme a Equacao 4:

U (%)= @ x100 (4)

0

Onde U é a umidade de conformagéo, P, a massa umida do corpo de prova apds

a conformacdo e Ps a massa do corpo de prova seco a 110 °C (M-Cientec, C-020,
1995).

Na Equacéo 5, a seguir, encontra-se o célculo da contrag&o linear de secagem:

CS(%) = L, —Ls

%100 (5)

0
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onde CS ¢é a contragdo linear de secagem, L, o comprimento inicial do corpo de

prova apés a conformacdo e Lso comprimento do corpo de prova seco a 110 °C (M-
Cientec, C-021, 1995).

Sinterizacdo dos corpos de prova — No inicio desta etapa foram realizadas 4

queimas em diferentes temperaturas e taxas de aquecimento em 4 fornos elétricos, com
a finalidade de encontrar as melhores condicGes disponiveis. Com isso, 240 corpos de
prova foram sinterizados antes de adequar as condigdes de sinterizacéo.

Na etapa de sinterizacdo, os corpos de prova prensados (Figura 25 (A)) e
extrudados (Figura 25 (B)) de todas as formulagdes foram levados ao forno elétrico
Sanchis, nas temperaturas de 600, 700 e 800 °C.

Figura 25 - Corpos de prova prensados (A) e (B) extrudados durante a etapa de
sinterizacao.

(A) (B)

Fonte: O autor (2016).

A taxa de aquecimento utilizada foi de 100 °C/h para as trés temperaturas de
sinterizacdo, contabilizando o processo em 10 horas (600 °C), 11 horas (700 °C) e 12
horas (800 °C) com um patamar de sinterizacdo de 3 horas cada. O resfriamento dos
corpos de prova ocorreu com o desligamento do forno, e somente foram retirados
quando alcangaram uma temperatura em torno de 50 °C. Logo apdés, 0s corpos de prova
foram medidos e pesados novamente e, assim, foi possivel calcular a contracéo linear de
sinterizagdo em termos de porcentagem. Nesta etapa do trabalho, seguiram-se os

procedimentos da norma do Cientec (C-026/95).
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Na Equacéo 6 abaixo, encontra-se o célculo da contracdo linear de sinterizacao:

Ls—Lq

1 6
S x100 (6)

CQ(%) =

onde CQ é a contracdo linear de sinterizacdo, Ls o comprimento do corpo de
prova seco a 110 °C e Lg o comprimento do corpo de prova ap6s a sinterizacdo (M-
Cientec, C-026, 1995).

Deve-se destacar que esta etapa ficou marcada por varios testes e pré-testes
realizados com alteragcdes nas temperaturas, tempos e patamares de sinterizacdo, em
diferentes fornos, de diferentes laboratérios da (UNIPAMPA) e (URCAMP). Estes
testes ocorreram no sentido de eliminar a formacao de coracdo negro que ocorreu nos

corpos extrudados desde a realizagdo da primeira sinterizacao.

Perda ao fogo - A determinacdo da perda ao fogo foi fundamentada na pesagem
dos corpos de prova ceramicos, apos as etapas de secagem a 110 °C e de sinterizacéo.
Tanto os corpos de prova prensados como os extrudados foram analisados e seus dados
aplicados na Equacdo 7.

A perda ao fogo quantifica em percentagem a perda em massa, ap0s secagem e

gueima dos corpos ceramicos, como expressa a Equacao 7:

Ps — Pq
Ps

PF (%)= x100 (7)

onde PF ¢ a perda ao fogo, Psa massa do corpo de prova seco a 110 °C e Pq a

massa do corpo de prova apos a sinterizacdo (M-Cientec, C-028, 1995).

3.5 Ensaios de caraterizacao dos produtos

Os ensaios de caracterizacdo foram realizados nos produtos apds o processo de

sinterizacao.
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Tensdo de ruptura a flexdo - Para o ensaio da tensdo de ruptura a flexdo em trés

pontos foi utilizada uma maquina universal da marca EMIC com capacidade de
aplicacdo de forca de até 100 KN (Figura 26 (A)), localizado no Laboratério de
Engenharia de Producgédo 1113 (UNIPAMPA). Os corpos de prova foram colocados em
cima de dois apoios e, em seguida, foi aplicada uma carga de 5 KN concentrada no
ponto médio (Figura 26 (B) e (C)). A velocidade de descida do émbolo foi de 0,8

mm/min.

Figura 26 - Ensaio de ruptura a flexdo em trés pontos: (A) maquina universal; (B) carga
aplicada no corpo de prova extrudado e (C) registro do ensaio no computador.

A) T ® — ©

Fonte: O autor (2016).

A determinacdo da tensdo de ruptura a flexdo é efetuada conforme a Equacéao 8,

e suas variaveis sdo ilustradas na Figura 27.

3xPxL (&

TRF =
2xh?xb

onde TRF é a tensdo de ruptura a flexdo, P a carga de ruptura, L a distancia
entre os apoios, h altura do corpo de prova e b largura do corpo de prova (M-Cientec,
C-027, 1995).
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Figura 27 - Representacdo das variaveis utilizadas para determinar a tensdo de ruptura a
flexdo em trés pontos.

v CITh

} L - b}

Fonte: Adaptado de Quintana (2001).

Absorcdo de &gua - A analise de absorcdo de agua foi feita seguindo as normas
da ABNT M-CIENTEC C — 022 — 1995. O ensaio de absorcdo ocorreu da seguinte

forma: uma das metades dos corpos de prova prensados e extrudados apos o ensaio de

tenséo de ruptura a flexdo foram imersos em um recipiente (panela) com &gua (Figura
28 (A)) e fervidos durante 2 horas; a seguir, deixou-se esfriar até temperatura ambiente
ainda imerso em agua. Logo apds, com o auxilio do pano de algodao, limpo e dmido,
retirou-se o0 excesso de agua da superficie de cada um dos corpos de prova e pesou-se
em uma balanca hidrostatica Marca Marte, Modelo AS5500 (os corpos de prova foram

mergulhados em agua para pesagem).

Figura 28 - Ensaio de absorcdo de agua dos corpos de prova: (A) corpos de prova
imersos em um recipiente (panela) e (B) corpos de prova colocados na estufa.

Fonte: O autor (2016).

A pesagem foi realizada da seguinte maneira: separadamente cada um dos
produtos foi pesado e anotou-se a massa do material saturado de agua, sendo essa a

massa Umida (Mu). Por fim, os corpos de prova foram colocados na estufa a 110 °C
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(Figura 28 (B)) por um periodo de 24 horas e entdo foram retirados e esperou esfriar; e
apos determinou-se a massa seca (Ms). Esta analise foi realizada também com os corpos
que foram extrudados.

A absorcédo de dgua pode ser calculada de acordo com a Equacao 9:

AA(%) = % 100 9)

onde AA ¢ a absorcdo de 4gua, Pu a massa do corpo de prova saturado e Ps a

massa do corpo de prova seco a 110°C (SILVA, 2010).

Porosidade aparente e massa especifica aparente - Nestes testes, as metades dos

produtos rompidos no ensaio de tensdo de ruptura a flexdo foram fervidas em agua
durante 2 horas, e mantidas cobertas por agua para resfriamento até temperatura
ambiente. A massa de cada corpo de prova imerso em agua foi determinada com o
auxilio de uma balanca hidrostatica (Figura 29 (A)), efetuando a pesagem com a
amostra suspensa por um fio de arame fino, preso na parte inferior da balanca
(Figura 29 (B)), antes da pesagem a balanca foi calibrada ja com o fio metalico imerso
em agua.

Apos a pesagem, os corpos foram enrolados em um pano limpo e umido, para
retirar o excesso de agua superficial, e entdo, foi pesado separadamente para obtencao
da massa do material saturado de agua. Realizada esta etapa, os corpos foram colocados
em estufa a 110 °C por 24 horas e, quando retirados, foram pesados e a massa seca pode
ser determinada. Esta analise foi realizada também para as amostras prensadas.

Com a determinacdo da massa do corpo de prova imerso, massa saturada e

massa seca pode-se obter os valores para a porosidade aparente e a massa especifica.
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Figura 29 - Ensaio de porosidade aparente e massa especifica: (A) balanca hidrostéatica e
(B) cesto suspenso por um fio metalico.

(A) (B)
Fonte: O autor (2016).

A porosidade aparente é obtida através da Equacéo 10:

PA(%)= ';‘: = ';? x100 (10)

onde PA é a porosidade aparente, Pu a massa do corpo de prova saturado de
agua, Psa massa do corpo seco, Pi a massa do corpo de prova saturado e imerso na

agua (M-Cientec, C-023, 1995).
O calculo para a massa especifica aparente € dado pela razdo do peso seco pelo

volume aparente da peca ceramica, como expressa a Equacdo 11:

Ps (1 1)

MEA = X
PU_Pi

onde MEA é a massa especifica aparente, Ps a massa do corpo de prova seco,
Pu a massa do corpo saturado de &gua, Pi a massa do corpo de prova saturado e

imerso na 4gua e y, a massa especifica da agua (M-Cientec, C-024, 1995).

Quantificacdo dos defeitos nos produtos ceramicos - Com o propésito de

quantificar e classificar a formagdo da principal patologia encontrada nos produtos que
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foram conformados por extruséo, desenvolveu-se um método de tratamento da imagem
no software DraftSight. O método foi fundamentado no mapeamento da peca a partir de
uma imagem preto e branco da regido onde ocorreu a formagédo do corpo negro (CN).
As pecas foram fotografadas em um ambiente iluminado com luz artificial com uma
camera digital que assegurava manter uma mesma distancia do corpo ceramico a ser
fotografado (um corpo cerdmico de cada formulagéo).

As imagens obtidas foram salvas em formato de figura JPEG e, em seguida,
processadas pelo software grafico DraftSight, segundo a sequéncia: a) determinacdo da
area do corpo ceramico fotografada; b) extracdo das regibes que ndo pertencem ao
corpo ceramico; ¢) determinacdo da area resultante e d) determinacdo na area resultante
da quantidade relativa a regido de coloracdo preta sobre o total de area da imagem.

A Figura 30 mostra o processo de analise realizado no proprio software.

Figura 30 - Imagem da quantificacdo do (CN) nos corpos ceramicos extrudados.

___ Regifio queimada do corpo de prova i _ Areatotal do corpo de prova

Regido de formagio (CN) ) Area da regisio de colorag#o preta

Fonte: O autor (2016).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados encontrados nos

ensaios de caracterizacdo das matérias-primas e dos produtos finais.

4.1 Caracterizacdo das matérias-primas

A Tabela 2 mostra os resultados obtidos da distribuicdo granulométrica realizada

em cada uma das formulagdes.

Tabela 2 - Nomenclatura das matérias-primas e das formulagdes realizadas.

A0 CL5 CL10 CL20 CL30
Argila (%) 33 31 30 27 25
Silte (%) 59 61 58 59 59
Areia total* (%) 8 8 12 14 16

* somatorio das percentagens de areias finas, médias e grossas.
Fonte: O autor (2016).

De acordo com a Tabela 2 pode-se verificar que os valores encontrados para as
granulometrias da formulagdo AO foram de 33 e 59 % das particulas presentes na fracao
argila/silte, respectivamente. As demais formulacdes apresentam uma percentagem das
fracdes argila/silte de maneira semelhante a encontrada na formulagdo AO.

Pode-se afirmar que a fracdo argila/silte & extremamente importante para um
processo de queima adequado, sem trincas. Particulas com tamanho elevado causam
problemas na etapa de queima do tijolo, provocando trincas devido a transformacéo
alotropica do quartzo, que ocorre com reducdo de volume conforme Weizenmann
(2013). Autores como Pinto (2006) e Weizenmann (2013) utilizaram nas suas pesquisas
uma matéria-prima contendo um percentual semelhante ao utilizado neste estudo para as
fracdes argila, silte e areia.

A partir dos dados da Tabela 2 foi possivel construir o Diagrama de Winkler, no
qual é utilizado para classificar as massas ceramicas de forma tecnologica, conforme a
imagem da Figura 31. Na estrutura externa desta ilustracdo é mostrada a escala em
percentual relacionado a cada fracdo de material com suas respectivas granulometrias:

fina com percentual de minerais argilosos (<2 um), a frag&o silte (2 a 20 um) e areia (>
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20 pm). Outras informagdes contidas no diagrama informam que, a regido “A em
verde” ¢ indicada para fabricagdo de produtos de dificil conformagdo e que necessitam
de uma massa com alta plasticidade, a regido “B em amarelo” ¢ apropriada para
fabricacdo de telhas, a regido “C em ciano” ¢ propria para fabricagdo de tijolos furados
(blocos de vedacdo e estruturais) e a regido “D em rosa” ¢ apropriada para a fabrica¢do
de tijolos macicos conforme Queiroz (2009) e Rodrigues et al. (2015). Estas quatro
regides mencionadas compreendem as faixas granulométricas adequadas para compor

cada massa.

Figura 31 - Diagrama de Winkler para as formulages.

Argila <2pm
<)
5 o
& 2
i Z
> %
&
g %
v A %,
, %
B
(D an
CL20
CL30 c
\ /\ .
Silte 2-20pm ; : : : . Areia >20pm

Silte Arenoso

Fonte: O autor (2016).

Como pode se observar na Figura 31, os pontos em azul fora da regido colorida
sdo as classificacBes encontradas para cada uma das formulacdes investigadas neste
trabalho. Estes pontos ressaltam que as formulagbes resultam com a fracdo silte
predominando sobre as fracdes argila e areia. Além disso, é possivel visualizar que 0s
pontos azuis estdo posicionados fora da regido considerada ideal para fabricacdo de
blocos, telhas, tijolos e outros, no entanto, € comum autores utilizarem fracdes fora da

area considerada ideal conforme os trabalhos de Pinto (2006) e Weizenmann (2013). A
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classificagdo do Diagrama de Winkler indica que as amostras das formulagdes A0, CL5,
CL10, CL20 e CL30 sé&o classificadas como silte argiloso.

Queiroz (2009) explica que na pratica ceramista a utilizacdo da classificacdo
granulométrica da massa é realizada de maneira empirica, sendo bastante comum o uso
de uma mesma massa para fabricacdo de telhas e blocos ceramicos. Isto demonstra que
os limites entre as classes de argila ndo sdo rigidos.

A Tabela 3 mostra os resultados médios obtidos para os indices fisicos de todas
as formulagdes investigadas.

Tabela 3 - Resultados encontrados dos indices fisicos para as formulagdes.

A0 CL5 CL10 CL20 CL30
LL (%) 50,2+0,2 52,1+0,1 52,4431 53,9+3,6 58,1+1,1
LP (%) 22,5+0,7 30,1+0,1 30,9+4,5 33,6+0,6 33,2+1,6
IP (%) 27,7+0,7 22,0+0,2 21,5+6,3 20,3+4,0 24,9+0,1
LC (%) 17,1+0,2 22,6+0,1 26,9+0,1 33,6+0,1 36,3+0,2

(0) (g/cm?®) 2,70%0,00 2,68+0,00 2,67+0,00 2,58+0,0 2,52+0,0
Fonte: O autor (2016).

De uma maneira geral, percebe-se através da Tabela 3 que houve variacdo no
limite de liquidez de 50,2 a 58,1 %, no limite de plasticidade de 22,5 a 33,6 %, e no
indice de plasticidade de 20,3 a 27,7 %. Ja para o limite de contracdo, a variacao
encontrada foi de 17,1 a 36,3 % e a de massa especifica dos gréos de 2,52 a 2,70 g/cm®.

Analisando os valores encontrados na Tabela 3 com os da Tabela 2, nota-se que
0 aumento de percentagem de CL nas formulagdes resultou no decréscimo de argila e
aumento na fracdo de silte. Desta forma, os indices fisicos remetem exatamente a
influéncia das fracdes de argila/silte informadas anteriormente. Para o limite de
liquidez, por exemplo, o aumento de CL nas formulagdes indicou um aumento neste
indice, fato que justifica também o decréscimo nos valores de plasticidade encontrados.

Godinho et. al, (2005); Macedo et al., (2008); Queiroz et. al (2010) encontraram
limites de Atterberg para a argila dentro da mesma faixa de valores obtida para este

estudo.

4.1.1 Analises quimicas das matérias-primas e formulacdes

A Tabela 4 apresenta o resultado da andlise quimica da argila e da cinza de la
obtida por XRF.
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Tabela 4 - Resultados encontrados na analise quimica da argila e da cinza de 1a de
0Vinos.

Compostos 0 Argila Cmi)?/i?li)lsa de
(% em peso) (% em peso)
SiO; 57,54 1,88
AlL,O; 12,15 0,31
Fe,03 11,77 0,13
K;0 2,67 0,73
MgO 1,12 0,09
CaO 1,11 0,35
TiO, 0,81 -
Na,O 0,24 -
P,0s 0,09 0,06
ZrOz 0,07 -
SO, 0,07 3,24
MnO 0,04 -
SrO 0,03 -
Rb,0O 0,03 -
ZnO 0,03 0,02
YzOg - -
C 12,21 93,20

Fonte: O autor (2016).

Observa-se que na argila ha uma maior quantidade de SiO,, Al,O3; e Fe,O3 0 que
resulta em um total de 81,46 %. Essa composicdo encontrada se ajusta a percentuais
caracteristicos do argilomineral caulinita (QUINTANA, 2000; KNIESS, 2005).

O percentual elevado de Fe,O3 (hematita) é responsavel pela cor vermelha que os
produtos adquirem apds a sinterizacdo. Os compostos K,O e Na,O (6xidos alcalinos)
somados contém percentual de 2,91 %, o qual tende a reduzir a temperatura de queima e
em quantidade elevada, podem causar tensdes internas, trincas e consequentemente o
decréscimo da resisténcia mecénica do produto conforme Fernandes (2002) e Kniess
(2005).

O percentual de cinza gerada pela queima da argila atingiu 12,21 %, enquanto na
cinza de 1a de ovinos, este percentual foi de 93,20 %. Isto evidéncia as caracteristicas
que estes materiais apresentaram apés a sinterizacdo do produto ceramico. A patologia
do coracdo negro também pode ser atribuida aos elevados percentuais de cinza
encontrados nesta anélise.

Com a utilizacdo da técnica de FT-IR foi possivel identificar as bandas
caracteristicas de grupos funcionais contidas nas formulag¢6es. Os espectros obtidos sdo

mostrados nas Figuras 32, 33 e 34.
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Figura 32 - Espectro da argila.
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Fonte: O autor (2016).

Analisando o espectro da argila evidenciam-se caracteristicas do grupo O - H
(3620 cm™), estiramento Al - OH (1634 cm™), estiramentos Si- O - Al (996-914 cm™),
estiramento Si - C e substituicBes em aromaticos (776 cm™) que sdo semelhantes a
espectros ja observados de polimeros fenol formaldeido e estiramento Si - O (520 cm™)
(HAACK, 2010; ROCHA, 2016).

Segundo Pereira et al. (2013) a banda de absorcdo em 3620 cm™ pode ser
atribuida aos argilominerais esmectita ou caulinita, no qual possuem vibracGes de
estiramentos dos grupos Al - OH associados a dgua de hidratacdo. O grupo Al - OH - Al
livre de ligaces de hidrogénio apresentam bandas em 1634 e 914 cm™ conforme Rocha
(2016). A absorcdo observada corresponde a deformacdo do grupo hidroxila
caracteristico da caulinita e, comum a todas as fases Al,O3; - H,O. Desta forma, uma
banda mais acentuada em 3620 cm™ também pode ser atribuida a caulinita causada pelo
estiramento da hidroxila.

O mineral quartzo apresenta banda caracteristica na regido de 780 e 700 cm™
que correspondente ao alongamento do grupo Si - O dentro da estrutura cristalina
(OLIVEIRA, 2009; ROCHA, 2016). Isto pode ser atribuida a banda na regido de 776
cm™ encontrada no espectro da argila em estudo.

O espectro da cinza de 1a de ovinos € ilustrado na Figura 33.
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Figura 33 - Espectro da cinza de 14 de ovinos.
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Fonte: O autor (2016).

Observando os espectros obtidos para a cinza de la pode ser detectados
caracteristicas do grupo CH,-CH- (2917 -2847 cm™), deformacdo H - O - H
(1564 cm™), caracteristicas da celulose (1026 cm™), vibragdes em virtude de
deformacBes Si - O - Si e substituices em aromaticos (777- 525 cm™), segundo
(TASHIMA, 2006).

O espectro da das formulagdes de cinza de 13 € ilustrado na Figura 34.

Figura 34 - Espectros das formula¢6es com cinza de 1a de ovinos.
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Fonte: O autor (2016).
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De acordo com os espectros obtidos para as formulagfes foi possivel observar
que estas apresentaram 0 mesmo comportamento da argila e da cinza de 14, com bandas
nas regides de 999 cm™ que séo atribuidas aos estiramentos Si - O - Al, 776 cm™ no
qual esté relacionado ao estiramento Si - C e/ou substituicdes em aromaticos (bandas de
absorcdo — CH informam a respeito da posicdo dos substituintes na estrutura do

aromatico) e 520 cm™ atribuida ao estiramento Si - O.
4.1.2 Anélise mineral6gica das matérias-primas e formulacoes

Por meio da técnica de XRD foram construidos os difratogramas das matérias-
primas e formulagdes mostrados nas Figuras 35, 36 e 37.

O difratograma da argila é ilustrado na Figura 35.

Figura 35 - Difratograma da argila.
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Fonte: O autor (2016).

E possivel observar que a argila apresenta picos referentes a planos cristalinos
das fases mineralégicas do quartzo em 20,8° 26,6°; 36,6° 39,0° 50,1; 59,7°, caulinita
em 12,3° e feldspatos (albita) em 27,9°.

Segundo Silva (2010) estes picos asseguram a classificacdo da argila como

caulinitica quando analisado em conjunto com os resultados da fluorescéncia de raios-X
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da amostra. Neste caso, tanto os espectros obtidos quanto a composicdo quimica da
argila, comprovam a presenca deste argilomineral.

A Figura 36 apresenta o Difratograma utilizado para a cinza de 1a de ovinos.

Figura 36 - Difratograma da cinza de 1a de ovinos.
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Fonte: O autor (2016).

Nota-se que a cinza de 1a apresenta somente picos cristalinos da fase mineraldgica
do quartzo em 20,8°; 26,6°; 36,6°; 50°.

Cordeiro (2009) constatou picos cristalinos da silica em amostras de cinza de
casca de arroz. Os picos encontrados na literatura sdo semelhantes a este, o que permite
classificar as cinzas de 1a como cinza predominantemente amorfa.

A Figura 37 mostra o Difratograma das formulagdes de cinza de |& de ovinos.
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Figura 37 - Difratograma das formulagdes de cinza de 14 de ovinos.
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Fonte: O autor (2016).

Analisando as formulagbes com cinza de l1a observa-se 0 aumento dos picos
cristalinos, principalmente referentes a silica. Os demais picos evidentes estdo

relacionados aos planos cristalinos presentes na argila.

4.1.3 Andlises térmicas das matérias-primas

As curvas da analise termogravimétrica (TGA) da argila sdo apresentadas na
Figura 38.

O resultado indica uma regido de perda de massa da argila entre 25 e 200 °C a
qual, é atribuida a perda de agua adsorvida na superficie da amostra e da agua de
hidratacdo. Na faixa de 300 a 500 °C se encontra uma regido de perda de massa
referente a desidroxilacdo da estrutura do argilomineral. Proximo a 550 °C é observado
uma regido de perda de massa que pode ser atribuida a decomposicdo de matéria

organica presente na argila.
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Figura 38 - Curva TGA/DTG da argila.
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Fonte: O autor (2016).

Tanaka et. al (2014) constataram que entre 450 e 740 °C ocorreu perda de
massa atribuida a liberacdo de hidroxila que € quimicamente ligada a caulinita, porém,
nesta mesma faixa de temperatura existem evidéncias da liberacdo de hidroxilas
referentes a outros minerais como a gibsita.

A curva da calorimetria exploratéria diferencial (DSC) da argila é apresentada
na Figura 39.

O resultado obtido destaca quatro regides de variacdo de fluxo de calor. A
primeira regido inferior a 100 °C ¢ atribuida a desidratacdo da argila. Na segunda regiao
proxima a 480 °C se refere a desidroxilacdo da argila e a queima da matéria organica, e
proxima a 580 °C pode ser atribuida a transformacdo do quarzto. A terceira e quarta
regido € onde se observam picos proximos a 900 °C que pode ser atribuida a completa

transformacéo do argilomineral caulinita presente na argila e liberacdo do dioxido de

carbono.
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Figura 39 - Curva DSC da argila.
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Fonte: O autor (2016).

Oliveira et al. (2010) avaliou por meio da curva DSC os picos caracteristicos da
argila, onde constataram um pico endotérmico em 573 °C referente a mudanca de fase
do quartzo, e um pico exotérmico mais agudo em 965 °C devido a transformacdo da
metacaulinita em mulita. Tanaka et. al (2014) também evidenciaram um pico
exotérmico proximo 960 °C que possui relagio com a nucleagdo da mulita
(AlLO3 - SIOy).

A curva da analise termogravimétrica (TGA) da cinza de Ia de ovinos €
apresentada na Figura 40.

O resultado obtido indica uma regido de perda de massa entre 25 e 100 °C,
atribuida a perda de agua livre na superficie da amostra. A segunda regido entre 150 a
250 °C pode ser atribuida ao inicio da decomposicdo e oxidacdo de substancias
organicas. A regido que abrange a faixa entre 300 a 550 °C, possivelmente, segue
associada as decomposicoes de substancias organicas, oxidacdo do carbono e intensa
liberacdo de dioxido de carbono. Apds 650 °C as substancias organicas que ja reagiram

com oxigénio, comecam a diminuir o teor de carbono da amostra.
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Figura 40 - Curva TG/DTG da cinza de 1& de ovinos.
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Kara-Sal et al. (2008) avaliaram argilas onde explicam que a maior parte das
substancias organicas encontradas é de acidos himicos. Sendo assim, a decomposicao
destas substancias ocorre com maior intensidade entre as temperaturas de 250 e 300 °C,
devido a liberacdo de gases como oxigénio, mondxido de carbono e dioxido de carbono.
Na medida em que a decomposicédo se estende para as temperaturas entre 350 e 450 °C,
0 volume de gases comec¢a a diminuir mesmo com 0 aumento da proporcdo de
hidrogénio com relacdo ao mondxido de carbono.

As curvas da calorimetria exploratoria diferencial (DSC) da cinza de 1a de
ovinos sdo apresentadas na Figura 41.

O resultado obtido destaca duas regides de variacdo de fluxo de calor. A
primeira regido proxima a 370 °C pode ser atribuida a liberacdo de di6xido de carbono,
e na segunda regido proximo a 600 °C, se refere a decomposicdo das substancias
organicas e combustdo do carbono na amostra, conforme (VIANA, 2015). O autor
também relata que os picos exotérmicos sdo correspondentes a combustdo da matéria
organica presente na amostra. Ap0Os a temperatura de 600 °C, a amostra ja se decompde

por completo, transformando-se em apenas cinza.



Figura 41 - Curva DSC da cinza de 1a de ovinos.
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A Tabela 5 abaixo mostra os resultados obtidos atraves das curvas TGA e DSC para

a argila e cinza de |& de ovinos referente a perda de massa e caracteristica dos picos

evidenciados em cada uma das curvas.

Tabela 5 - Resultados da interpretacdo das curvas TGA e DSC para a argila e cinza de Ia

de ovinos.
Matéria-prima TGA DSC
] Perda de _ o
T pico Perda de T pico Caracteristica
massa total _
(°C) massa (%) (°C) do pico
(%)
75 Endotérmico
150 Endotérmico
) 31-67 2,2 _
Argila 12,6 487 Endotérmico
67 - 550 10,4 _
897 Endotérmico
926 Exotérmico
Cinzade ldade 42-340 18,0 66.9 370 Exotérmico
ovinos 340 - 594 48,9 ' 581 Exotérmico

Fonte: O autor (2016).



84

A Tabela 5 mostra a percentagem de perda total de massa da argila foi de 12,6 %

e da cinza de 1a e ovinos foi de 66,9 %.

4.2 Caracterizagao dos produtos

4.2.1 Umidade de conformacéao, contragdo linear (secagem e queima), e perda ao

fogo

A partir do ensaio umidade de conformacao e contracéo linear de secagem nos

produtos ceramicos foram obtidos os valores contidos na Tabela 6.

Tabela 6 - Resultados para a umidade de conformagdo (U) e contracdo linear de
secagem (CS) para os produtos prensados e extrudados.

A0 CcLs CL10 CL20 CL30
U (%) 11004231 3474280 4044256  436:253  6,38£0,77
Prensados
U (%) 20,07+129  2504+215  2585¢272  27.90+0.97 2905183
Extrudados
CS (%)

1814005  -007+005 0224005 1464145 170048
Prensados
CS (%)

103620590 4714031 6294087  653+154 5464133
Extrudados

Fonte: O autor (2016).

A média dos valores encontrados para U variou entre 3,47+2,80 a 11,09+£2,31 %
para os produtos cerdmicos prensados, e entre 20,97+£1,29 a 29,05+1,83 % para 0S
extrudados. Para CS a média dos valores encontrados foi de -0,07+0,05 a 1,46+1,45 %
para os produtos prensados, e de 4,71+0,31 a 10,36+0,59 % para os extrudados.

A umidade de conformacdo e a contracdo linear de secagem obtida estdo
relacionadas com a percentagem de argila nas formulacbes e a presenca do
argilomineral caulinita. Neste caso, a media do valor de CS para os produtos extrudados
foi superior na formulacdo AO (10,36 %) comparando as demais formulacGes com
adicdo de cinza de la. Lopes (2005) destacou que valores de CS superiores a 6 %
tendem a apresentar representativas variacfes volumétricas nas pecas ceramicas
fabricadas com argila na etapa de secagem. E segundo Floss et al. (2006), valores

negativos estdo relacionados a expansao dos corpos de prova prensados apds a secagem.
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A partir do ensaio contracdo linear de queima e perda ao fogo nos produtos

ceramicos foi obtido os valores contidos na Tabela 7.

Tabela 7 - Resultados para a contragdo linear de queima (CQ) e perda ao fogo (PF) para
0s produtos prensados.

T A0 CL5 CL10 CL20 CL30

(°C)
CQ (%) 600 1,92+0,50 0,34+0,82 0,76+0,50 0,18+0,35 0,47+0,55
Prensados 700 0,01+0,25 -0,41+0,69 -0,11+0,50 -0,09+0,54  0,28+0,37
800 0,47+0,43 0,19+0,25 0,21+0,28 0,38+0,14 0,43+0,16
CQ (%) 600 0,77+0,57 0,70+1,25 0,49+0,48 0,11+0,37 0,83+0,26
Extrudados 700 0,44+0,35 0,62+0,62 0,46+0,34 0,08+0,21 0,24+0,44
800 0,41+0,39 -191+153  -1,70+1,47  0,42+0,57 0,31+0,27
PE (%) 600 0,22+2,09 10,32+2,27  9,92+0,15 12,39+0,12  14,26+0,05
Prensados 700  -11,09+3,18 9,76+1,05 10,38+0,57 12,53+0,84 14,33+0,37
800 2,94+2,18 9,80+0,34  10,91+0,39 13,36+0,21  6,26+0,25
PE (%) 600  10,84+1,77 9,55+0,65 11,26+2,08 10,88+0,41 13,92+0,31
Extrudados 700  12,62+0,29 7,07+£3,10 6,53+4,92  11,15+0,41 13,90+0,63
800  10,06+0,70 9,12+3,12  10,47+1,83 10,38+1,37 11,52+0,67

Fonte: O autor (2016).

A meédia dos valores para CQ variou entre -0,41+0,69 a 1,92+0,50 % para o0s
produtos ceramicos prensados, e entre -1,91+1,53 a 0,83+0,26 % para 0s extrudados.
Para PF a media dos valores foi de -11,09+3,18 a 14,33+£0,37 % para os produtos
prensados, e de 6,53+4,92 a 13,92+0,31 % para os extrudados.

E notorio os elevados desvios-padrées encontrados principalmente para CQ e PF
para os produtos prensados. A precisao encontrada foi menor devido a variacao da faixa
de valores dos corpos de prova examinados, ao qual apresentaram valores negativos e
positivos. Floss et al. (2006) constataram valores negativos para CQ nos corpos de
prova prensados com adicao de residuo de rocha basalticas ap0s a sinterizacao, onde foi
observado a expansdo das amostras.

Lopes (2005) destacou que valores de CQ superiores a 6 % tendem a apresentar
representativas variagdes volumétricas nas pecas ceramicas fabricados com argila.

Nota-se que os resultados encontrados para a contracdo linear de queima diminuiu
para 0s produtos ceramicos prensados e extrudados com relagdo ao aumento da
temperatura de queima e da adicéo de cinza de 1a nas formulacdes. Os valores de perda
ao fogo ndo mantiveram uma logica tanto para 0s prensados como 0s extrudados, pois 0
aumento de temperatura de sinterizacdo ocasionou maiores percentagens nas

formulagdes. Isto pode ser atribuido a presenca de coracdo negro no interior dos
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produtos extrudados ou carbono da combustdo incompleta da cinza de 1a. Estes fator
influéncia da percentagem em peso do parametro de perda ao fogo.

Quintana et al., (1999) e Medeiros et al., (2014b) constataram em suas
investigacbes com produtos ceramicos com incorporagdo de cinza de casca de arroz e
6leo lubrificantes, valores proximos aos obtidos neste estudo. No entanto, esses autores
relataram valores de perda ao fogo entre 5 a 7% em produtos ceramicos de argila e cinza
de casca de arroz (DE MEDEIROS et al., 2014b).

4.2.2 Resisténcia Mecanica

O ensaio de tensdo de ruptura a flexdo em trés pontos (TRF) foi aplicado nos

produtos prensados e extrudados.

4.2.2.1 Produtos Prensados

A Tabela 8 mostra a média resultante do ensaio de resisténcia mecanica para 0s

corpos prensados.

Tabela 8 - Resultados dos ensaios para a resisténcia mecénica (TRF) dos produtos
ceramicos prensados.

T (C) A0 CL5 CL10 CL20 CL30
TRE (Mpy) 000 606045 208:138  314:021 156034  038:015
Sronsadoe. 700 670:076 4124050 338031 1524024  2,58+189

800 9,3840,90 5,69+0,79 4,14+1,11 2,04+0,40 5,06+0,27

Fonte: O autor (2016).

A média dos valores encontrados de resisténcia nestes produtos variaram entre
0,38+0,15 a 6,70+0,76 MPa.

Deve-se considerar que a medida que aumenta a quantidade de cinza na
formulacdo os indices de resisténcia se tornam menores independente da temperatura
com excecdo para da formulacdo CL30 na temperatura de 800°C. Nesta mesma
temperatura de sinterizacdo foram obtidos os maiores valores de TRF, onde ndo houve
grande variacdo nos valores em todas as formulacGes.

Na sequéncia, a Figura 42 mostra a representacdo grafica dos valores

encontrados na Tabela 8, levando em consideracdo os padrdes de resisténcia previstos
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em norma para tijolos macicos e telhas, pelo processo de prensagem. Processo este, que
é 0 mais adequado para a fabricacdo destes produtos.

Figura 42 - Gréfico da resisténcia mecénica para os produtos cerdmicos prensados em
funcgdo das formulagdes.
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A Figura 42 mostra a resisténcia mecanica a flexdo dos produtos prensados, no
qual houve aumento deste parametro para as formulacdes A0-CL5-CL10 da temperatura
de 600 °C para a de 700 °C. Ja comparando os resultados obtidos para a 800 °C, todas
as formulacdes obtiveram um aumento de resisténcia.

Analisando os valores encontrados nos produtos ceramicos prensados e
comparando com os indices normativos da NBR 7170 (1983) e NBR 13582 (1996) para
a resisténcia mecanica, nota-se que: 2 amostras (AQ) nas temperaturas de 700 e 800 °C
estdo acima das recomendacbes exigidas para a telhas cerdmicas. Para os tijolos
macicos 3 amostras da temperatura de 600 e 700°C (CL5, CL10 e CL20) e na
temperatura de 800 °C encontram-se 2 amostras (CL10 e CL20) que estdo dentro da
faixa recomendada para tijolos macicos. Além disso, 3 outras formulacdes (AQ) nas
temperaturas de 600, 700 e 800 °C e a (CL5 e CL30) na temperatura de 800 °C que
estdo acima da faixa recomendada para tijolos macicos.
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Autores como Medeiros et al. (2014) avaliaram amostras prensadas com adigéo
de 0, 2,4 e 6 % de 6leo lubrificante e obtiveram TRF de 8 MPa; 2,5 MPa; 2 MPa; 1,5
MPa, respectivamente, constatando que a medida que ha o aumento da percentagem do
residuo na amostra, menor os valores de TRF.

Acima de 700 °C o produto cerdamico melhora em suas propriedades mecéanicas
(BETINI, 2007), sendo que os resultados encontrados estdo dentro das recomendagdes

normativas e de valores ja evidenciados na literatura.

4.2.2.2 Produtos Extrudados

A Tabela 9 mostra a média resultante do ensaio de resisténcia mecanica nos

produtos extrudados.

Tabela 9 - Resultados dos ensaios para a resisténcia mecénica (TRF) dos produtos
ceramicos extrudados.

T (°C) A0 CLS5 CL10 CL20 CL30

600 7,38+3,00 3,92+2,17 4,70+0,75  4,00+1,20 5,40+0,72
700 5,84+1,63 4,44+212 5,52+3,02 4,14+0,96 3,44+1,03
800 7,08+5,97 2,38+1,47 5,12+2,97 5,30+2,01 3,84+1,12

TRF (MPa)

Fonte: O autor (2016).

A média dos valores encontrados para a resisténcia variam entre 2,38+1,47 a
7,38+3,00 MPa para os produtos.

E importante destacar que ocorreu uma variabilidade maior nos resultados dos
corpos extrudados quando comparados aos prensados, esta variacdo pode estar
associada a diversos fatores como: variacdo da temperatura e ciclo de sinterizagéo,
fissuras, trincas, inchamento e formacao de coracdo negro que foram encontrados em
muitas amostras desse processo de fabricacdo (extrusdo).

Deve-se considerar que a medida que aumenta a quantidade de cinza na
formulacdo os indices de resisténcia se tornam menores, porém nao constantes em
relacdo as temperaturas de sinterizacdo de todos os corpos de prova.

Na sequéncia, a Figura 43 mostra a representacdo grafica dos valores
encontrados na Tabela 9 em relacdo aos padrdes de resisténcia previstos em norma para
blocos ceramicos de vedacdo pelo processo de extrusdo. Este processo € o mais

utilizado na fabricagé@o destes produtos.
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Figura 43 - Grafico da resisténcia mecénica para os produtos ceramicos extrudados em
funcgdo das formulagdes.
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Fonte: O autor (2016).

Comparando os valores encontrados para os produtos ceramicos extrudados com
0s indices normativos da NBR 15310 (2009) para a resisténcia mecanica é possivel
notar que todas as 15 amostras estdo dentro das faixas recomendadas para blocos
ceramicos.

Comparando os valores obtidos para TRF a 800 °C com o0s presentes na
literatura, os indices mais proximos estdo relacionados aos produtos ceramicos com
adicdo de cinza de casca de arroz (3 a 5 MPa) (QUINTANA et al., 1999) e os produtos
fabricados somente com argila in natura (7 a 10 MPa) (MACEDO et al., 2008a).

Ja Medeiros (2014) et al. encontraram para analises de amostras extrudadas com
e sem adicao de aditivo a base de dleo lubrificante valores superiores aos investigados.

Este mesmo autor, também encontrou formacéo de corpo negro e como forma de
solucionar o problema aumentou o ciclo de sinterizacdo e o0 nimero de patamares
durante o processo e injetou ar atmosférico durante a etapa para auxiliar na oxidacéo da

matéria organica.
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Os resultados obtidos por meio das analises térmicas ressaltam os possiveis
agravantes dos indices encontrados para a resisténcia mecénica. A argila possui uma
elevada contribuicdo de &gua adsorvida e de matéria orgénica, ao passo que a cinza de
14, contribui com liberacdo de gases volateis e também, substancias organicas.

Contudo, mesmo com os defeitos (trincas, rachaduras, coragdo negro)
encontrados nos produtos extrudados, os resultados estdo dentro das recomendagdes

normativas e de valores ja evidenciados na literatura.
4.2.3 Ensaios fisicos nos produtos

Nesta secdo serdo apresentados os resultados da porosidade aparente (PA),
massa especifica aparente (MEA) e absorcdo de agua (AA) nos produtos prensados e
extrudados.

4.2.3.1 Ensaios fisicos nos produtos prensados

A Tabela 10 mostra os resultados médios dos ensaios fisicos para os produtos

prensados.

Tabela 10 - Resultados dos ensaios (PA), (MEA) e (AA) dos produtos ceramicos
prensados.

T A0 CL5 CL10 CL20 CL30
(°C)
PA (%) 600 64,68+8,49 72,38+9,09 - - -
700 42,86+2,62 46,07+1,59  56,27+4,98 69,94+1,07 74,87+2,52
800 40,52+3,43 46,49+3,04 53,45+3,15 63,77£2,75 54,89+0,95
MEA 600 3,40+0,66  2,92+0,50 2,83%0,34 2,45%0,28 1,78+0,28
(g/cm?) 700 1,89+0,03  1,84+0,02 1,81+0,40 1,59+0,01 1,54+0,03
800 1,90+0,04 1,83+0,03 1,75+0,04 1,54+0,34 1,66+0,01
AA (%) 600 14,72+0,39 17,62+1,04 20,66%0,75 25,32+1,33 23,92+3,03
700 15,90+0,91 17,15+0,57 18,81+1,86 25,85+0,45 27,60+1,05
800 15,17+121 17,39+1,06 19,88+1,27 23,79+1,13 21,50+0,25

Fonte: O autor (2016).

Os ensaios fisicos mostraram que os indices foram maiores para 0S cOrpos
sinterizados a 600 °C e vao decrescendo conforme aumenta a temperatura de
sinterizacdo para a maioria das formulac@es. E muito conhecido na literatura que, com o
aumento da temperatura de sinterizacdo, ocorre uma maior densificacdo do corpo

ceramico. A microestrutura tende, entdo, a apresentar uma menor porosidade,
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dificultando a migracdo de ions e liberacdo de gases na sinterizacdo. Pela Tabela 10,
observa-se que os valores variaram entre 40,52+3,43 a 74,87£2,52 % para PA,
1,54+0,34 a 3,40+0,66 g/cm® para MEA, e 14,72+0,39 a 27,60+1,05 % para AA.

E necesséario destacar o alto desvio padrdo obtido para os resultados de PA na
temperatura de 600 °C, pois a massa do corpo de prova desta temperatura ficou,
extremamente, saturada durante o ensaio 0 que alterou, significativamente este indice.
Inclusive as formulaces de 20 e 30 % foram desconsideradas porque 0s corpos de
prova prensados desmancharam apds o ensaio de PA, como mostra as Figuras 44 (A) e

(B).

Figura 44 - Produtos ceramicos prensados (A e B) desmanchados apés o ensaio de PA.

(A) (B)
Fonte: O autor (2016).

Outro aspecto a considerar, foi que a adi¢do de cinza de 1a favoreceu o aumento
dos indices encontrados de PA e AA para praticamente todos 0s ensaios, exceto para a
MEA.

A sequir foi feito uma andlise mais detalhada dos resultados de (AA) através da
Figura 45.
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Figura 45 - Gréfico da absorcdo de agua para os produtos cerdmicos prensados em
funcgdo das formulagdes.
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Fonte: O autor (2016).

Analisando os valores encontrados para os produtos ceramicos prensados e
comparando com os indices normativos da NBR 7171 (1992) dos tijolos macicos e
projeto 02:101.01- 006 (2004)™ das telhas ceramicas para a absorcdo de agua. Nota-se
que 8 amostras atendem as recomendacdes para a telhas ceramicas onde na temperatura
de 600 °C estdo (A0 e CL5), para 700 e 800 °C (A0, CL5 e CL10). As outras 7
amostras se encontram fora desta faixa. Em relacdo aos tijolos macicos observa-se que
12 amostras estdo dentro dos indices recomendados na temperatura de 600 °C estdo (A0,
CL5, CL10 e CL30), para 700 °C (A0, CL5 e CL10) e 800 °C (A0, CL5, CL10, CL20 e
CL30) e apenas 3 estdo fora desta faixa.

Em relacdo ao ensaio de absorcédo nos materiais prensados para a formulacdo A0
autores como Macedo (2008); Quintana (1999) encontraram indices semelhantes de

absorcdo de agua em seus produtos quando queimaram em temperaturas semelhantes ao
deste trabalho.

19 Determina terminologia, requisitos e métodos de ensaio para telhas ceramicas.
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A Tabela 11 mostra os resultados médios dos ensaios fisicos para os produtos

desta vez obtidos pelo processo de extrusao.

Tabela 11 - Resultados dos ensaios para a (PA), (MEA) e (AA) dos produtos ceramicos

extrudados.
T A0 CL5 CL10 CL20 CL30
(C)
PA (%) 600 30,67+3,39 32,14+2,88  33,84+3,88  43,45+1,72 71,83+9,01
700 31,54+4, 52 36,14+2,74 34,94+2 93 48,56+4,47 66,8+2,10
800 27,14+1,93 18,46+1,30 21,4+1,02 32,72+2,64 53,54+2,17
MEA 600 1,82+0,13 1,84+0,12 1,85+0,18 1,69+0,04 1,74+0,22
(g/cm3) 700 1,95+0,17 1,99+0,10 1,81+0,03 1,80+0,14 1,61+0,03
800 1,96+0,01 1,82+0,12 1,69+0,06 1,73+0,02 1,61+0,01
AA (%) 600 12,87+0,62  13,24%0,29 13,69+0,20 17,93+0,16 24,80+1,08
700 11,76+0,14  11,98%0,60 12,48+0,48 15,38+0,52 19,88+0,36
800 10,88+0,63 8,57+0,68 10,45%0,70 14,20+0,75 21,65+0,59

Fonte: O autor (2016).

Os ensaios fisicos dos corpos extrudados mostraram um comportamento analogo
ao descrito anteriormente para os prensados com excecdo da (PA e MEA). Esta
caracteristica ocorreu em funcdo da formacdo de corpo negro, fissuras e deformacdes
(Figura 46 (A e B)) verificadas em alguns corpos de provas extrudados sinterizados a

700 °C, no qual contribuiu para o0 aumento desse parametro.

Figura 46 - Produtos ceramicos extrudados sinterizados com a presenca de fissuras e
deformacdes (A e B).

(A) (B)
Fonte: O autor (2016).
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A adicdo de cinza de l& para os corpos extrudados, também, favoreceu o
aumento dos indices encontrados para praticamente todos 0s ensaios exceto para a
MEA.

Pela Tabela 11, observa-se que a média dos valores encontrados para a (PA) foi
de 18,46+1,30 a 71,83+9,01 %, para a (MEA) foi de 1,61+0,03 a 1,99+0,10 g/cm® e para a
(AA) foi de 8,57+0,68 a 24,80+1,08 %.

A seguir consta o que foi analisado, especificamente, para os resultados de AA
através da Figura 47.

Figura 47 - Gréfico da absorcdo de agua para os produtos ceramicos extrudados em
fungdo das formulagdes.

Produtos ceramicos extrudados

28
26
1 ]
24 4
1 Blocos ceramicos - Indice maximo 22%
22 Al . .-
& 204 .
= )
2h18 4 ™
) )
= 16
o -
i§. ] ®
E 14 |
< — e E100
12 4 - —A— EB00
; A
197 \ /
8 ] 4~ Blocos cerdmicos - Indice minimo 8% (NBR 7171/92)
T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 20 30

Formulacoes (%)

Fonte: O autor (2016).

De acordo com a Figura 47 observa-se que 0 aumento da temperatura de queima
de 600 °C para a de 700 °C refletiu no decréscimo da absorcdo de agua dos produtos
extrudados para todas as formulacdes. Os valores encontrados em 800 °C para este
parametro também obtiveram menores valores para a maioria das formulacées.

Comparando os valores encontrados para os produtos ceramicos extrudados com

0s indices normativos da NBR 7171 (1992) para a absor¢do de agua foi possivel notar
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que: 14 amostras atendem as recomendacdes para blocos ceramicos (vedacgdo) e apenas
1 amostra encontrada na temperatura de 600 °C (CL30) ficou fora desta faixa.

Os indices fisicos encontrados em todos os produtos cerdmicos obtidos pelo
processo de extrusdo poderiam serem melhores se durante o processo de sinterizagdo
ocorressem menos patologias nestas amostras como fissuras, trincas e formacdo de

COrpo negro.

4.2.4 Coragao negro

Ao término da etapa de queima que ocorreu em ciclos de dez a doze horas com a
taxa de aquecimento de 100 °C/h foram observados que 0s corpos de prova extrudados
apresentaram a formacdo de corag@o negro, exceto as amostras AO. Deve-se destacar
gue nos materiais prensados esta patologia ndo se manifestou em nenhuma amostra, isto
pode ter ocorrido em funcdo de que a espessura dos produtos prensados foi de 5 vezes
menor quando comparada a mesma espessura do corpo extrudado o que permite que a
queima ocorra de uma maneira mais intensa nas regides destas pecas.

A Tabela 12 mostra os valores obtidos para a quantificacdo do coracdo negro
(CN), sendo que, foi desenvolvida através da relacdo da area de coloracdo avermelhada
que se situa nas regides de superficie mais externa da amostra, em relacdo a area interna
de coloracdo escura do corpo de prova. A Tabela 12 também ilustra as imagens das
regides descritas anteriormente de duas maneiras coloridas e em preto e branco. Onde a
regido de cor preta se refere a formacdo da patologia e a de cor branca a regido que nao
apresentou defeito. Os percentuais foram extraidos pela relacdo regido total versus a

regido de cor preta.
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Tabela 12 - Quantificagdo de (CN) encontrados nos produtos ceramicos extrudados.

Formula Imagens CN Imagens CN Imagens CN
¢des Temperatura (%0) Temperatura (%0) Temperatura (%)
Extrudados Extrudados Extrudados
600 °C 600 °C 700 °C 800 °C

A0

CL5 62,58

24,76 11,19

CL10 74,18 69,97 78,45

CL20 67,16 58,77 74,5

CL30 50,91 20,99 46,93

Fonte: O autor (2016).

Os valores encontrados para o (CN) foram de 0 a 74,18 % para a temperatura de
600 °C, de 0 a 69,97 % para 700 °C e de 0 a 78,45 % para 800 °C.

Interessante observar que autores como (KARA-SAL et al, 2008),
(GREDMAIER; BANKS; PEARCE, 2011) e Jeridi et al. (2014) detectaram que a causa
mais provavel de formacédo do (CN) esta relacionada com presenca de carbono residual
originado da combustdo da matéria organica nas pecas onde 0s processos fisicos-
quimicos foram considerados incompletos, ou seja, ocorreu a decomposicao parcial das
substancias orgéanicas. Além disso, a regido de (CN) € considerada pelos autores como
uma area com presenca de sais e metais de transicdo como, por exemplo, o ferro em seu
estado reduzido. Fato que pode ser comprovado pela elevada percentagem de hematita

(11,72 %) presente na argila.
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A Figura 48 mostra a representacdo grafica dos valores encontrados na Tabela

12.

Figura 48 - Gréfico da concentracdo de (CN) nos produtos ceramicos extrudados em

funcgdo das formulagdes.
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Fonte: O autor (2016).

Analisando a Figura 48 observa-se que 0 aumento da temperatura de queima

influenciou na concentracdo de (CN) nos produtos extrudados. Os menores valores

encontrados para o (CN) foram na queima realizada na temperatura de 700 °C para

todas as formulacdes.

No aprofundamento desta questdo Kara-Sal et al. (2008) observaram que entre

as temperaturas de 350 a 650 °C a forma ativa de Oxido de ferro encontra-se no estado

reduzido na parte interna do material juntamente com a presenca de gases redutores

como: monoxido de carbono e di6xido de carbono.

Kara-Sal et al. (2008) estudaram o teor de carbono residual entre as temperaturas

de 700 a 1000 °C e detectaram a presenca deste carbono em diferentes camadas no

material. Os autores sugerem que seja feita modificacdo das condi¢cdes de queima entre

700 e 800 °C, faixa de temperatura onde é necessario reduzir a taxa de agquecimento,
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para que fosse possivel ocorrer a combustdo completa do carbono e a desidratacdo dos
minerais presentes na argila antes de formar a fase liquida.

Neste trabalho ndo foi feito esta reducdo da taxa de aquecimento em funcdo da
indisponibilidade de fornos que apresentem dispositivos especificos para a realizacao
deste controle. Em funcdo, disto acredita-se que 0os menores valores de coragdo negro
encontrados na temperatura de 700 °C ao invés de 800 °C foi devido a este fato.

Para Damiani (2001), Veles (2005) e Barba (2002) estes gases quando liberados
na queima provocam também o inchamento da peca, deformacéo, fissuras e defeitos
estéticos em funcdo da reducdo de sua porosidade. Ou seja, pode-se aferir que quanto
menor a porosidade, maior sera a dificuldade de ocorrer desprendimento dos gases
internos durante a queima.

A seguir a Figura 49 mostra a difracdo de raios-X realizada no corpo de prova da
formulacdo CL10 queimada a 800 °C, este produto, foi escolhido porque apresentou na
quantificacdo do (CN) o maior percentual de formacao.

Figura 49 - Difratograma do corpo de prova da formulacdo CL10 a 800°C.
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Fonte: O autor (2016).

O difratograma mostra a semelhanca dos picos cristalinos entre a amostra da
area de coloracdo avermelhada, superficie mais externa do corpo de prova, e a area de
coloracdo escura (parte interna). Isto indica a necessidade de outras analises a fim de

identificar a composicgéo e estrutura cristalina do (CN) presente.



99

De maneira geral, em relacdo ao (CN) os autores Gredmaier et al. (2011) e Jeridi
et al. (2014) consideram que fatores como o ciclo de queima mais longo, juntamente,
com maior concentracdo de oxigénio na atmosfera contribuem para a redugdo do nicleo
escuro. Além do mais, propdem que sejam feitas melhorias nas matérias-primas,
especificamente, diminuicdo das quantidades de metais e compostos de enxofre como
também, investigar a selecdo granulométrica e compactacdo adequada da massa

ceramica, com o propdsito, de permitir a permeabilidade dos gases no interior da peca.
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5 CONCLUSAO

A distribuigdo granulométrica da argila e das formulagdes com cinza de 1& mostrou
que estes, possuem fracOes de silte predominando sobre a fracdo argila e areia. Desta
forma, o Diagrama de Winkler classifica as formulagdes como silte argilosas. Dentre 0s
indices fisicos obtidos para as formulagoes, todos os resultados se encontram dentro de
valores encontrados na literatura, sendo que as formulac6es foram classificadas como
massas argilosas como altamente plasticas.

Os difratogramas mostraram a presenca de picos referentes a planos cristalinos
das fases mineraldgicas do quartzo, caulinita e albita, para a matéria-prima argila, e
apenas a evidéncia de quartzo na cinza de Ia.

Os resultados obtidos por meio das analises térmicas ressaltaram a elevada perda
de agua livre presente na argila, combustdo de matéria organica, desidroxilacdo e
transformac&o do argilomineral caulinita. J& para a cinza de 1& foram encontrados picos
exotérmicos que evidenciaram a combustdo do carbono presente, a liberacdo de dioxido
de carbono e decomposi¢do de substancias organicas.

A resisténcia mecénica dos produtos ceramicos prensados e extrudados
obtiveram melhores resultados com 0 aumento gradativo da temperatura de queima de
600 a 800°C. Os produtos ceramicos prensados com a formulacdo AO (6,70 MPa £ 0,76
e 9,38 MPa * 0,90) apresentou indices de resisténcia mecanica aceitaveis para a
fabricacdo de telhas ceramicas. Para a fabricacdo de tijolos macicos, apenas os produtos
com a formulagdo CL30 (0,38 MPa + 0,15) mostrou-se fora dos indices recomendados.
Para os produtos ceramicos extrudados todas as 15 formulagdes apresentaram indices
aceitaveis para a fabricacao de blocos ceramicos.

A absorcdo de agua dos produtos ceramicos prensados e extrudados resultaram
menores indices na temperatura de queima a 800 °C. Os produtos ceramicos prensados
com formulacdes AO (14,72 % + 0,39 a 600 °C, 15,90 % + 0,91 a 700 °C e 15,17+1,21
a 800 °C), CL5 (17,62 % + 1,04 a 600 °C, 17,15 % £ 0,57 a 700 °C e 17,39+1,06 a 800
°C) e CL10 (18,81 % + 1,86 a 700 °C e 19,88 % + 1,27 a 800 °C), apresentaram indices
de absorcdo de agua aceitdveis para a fabricacdo de telhas ceramicas. Apenas as
formulagdes CL20 (25,32 % + 1,33 a 600 °C e 25,85 % + 0,45 a 700 °C) e CL30 (27,60
+ 1,05 a 800 °C) estdo fora dos indices recomendados para a fabricacdo de tijolos

macigos. Para os indices recomendados para a fabricacdo de blocos cerdmicos, apenas a
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formulacdo CL30 (24,80 % + 1,08) obteve indice fora do limite aceitavel, para os
produtos ceramicos extrudados.

Apos a sinterizagcdo dos produtos ceramicos extrudados foram detectados defeitos,
no qual o coracdo negro foi 0 mais evidente nas pecas. O aumento da temperatura de
sinterizacdo destes produtos influenciou na concentragdo de coragdo negro, sendo que
na temperatura de 700 °C foi encontrado as menores concentragdes desta patologia. O
coracdo negro ndo influenciou nos valores de absor¢do de agua obtidos, no entanto, com
relacdo a resisténcia mecanica, esta patologia afetou os resultados encontrados, de
forma que houve o decréscimo deste parametro nos produtos extrudados.

Portanto, os produtos cerdmicos prensados mostraram-se mais adequados para a
fabricacéo de tijolos macicos e os produtos ceramicos extrudados, para a fabricacdo de
blocos ceramicos. Com excecdo da formulacdo CL30, todas as demais formulagdes

podem ser aplicadas na fabricacdo destes materiais de construcéo civil.
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SUGESTOES FUTURAS E LIMITACOES DA PESQUISA

Como sugestoes:

Realizar testes visando o controle ambiental, como por exemplo, lixiviagdo e
solubilizagéo;

Utilizar novas argilas com teores mais elevado na fracdo de argila em relagéo a
de fragéo de silte e areia na granulometria;

Fazer sazonamento na argila com o propésito de eliminar o teor de matéria
organica;

Sinterizar os produtos em temperaturas mais elevadas;

Corrigir a granulometria da cinza de 13;

Fazer o teste de eflorescéncia para detectar o teor de sais sollveis;

Fazer a sinterizacdo em fornos que possibilitem alterar os patamares durante o
processo de aquecimento;

Utilizar fornos de atmosfera controlada e que possibilitem realizar a injecdo de
ar durante a sinterizacao.

Incinerar o residuo de I& de ovinos de forma completa.

A pesquisa apresenta limitagdes quanto a generalizacdo de seus resultados. Entre

elas, destacam-se:

a.

b.

C.

A argila utilizada é referente a uma amostra fornecida por uma empresa,
podendo entdo variar quanto ao teor de impurezas a sua composicdo quimica,
mineraldgica e granulométrica em relacdo a amostras de outras empresas.

A 1a utilizada é referente a uma amostra fornecida por uma empresa, podendo
entdo variar quanto ao tipo raca dos ovinos o que pode modificar o teor de
impurezas e a sua composi¢cdo quimica.

A conformacdo dos corpos-de-prova ceramicos foi feita por extrusdo a vacuo e
prensagem. Portanto, a utilizacdo de outros processos de conformacdo pode
ocasionar modifica¢fes na densificacdo e formacdo de microestrutura diferentes

das aqui investigadas;
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d. O processo de sinterizacdo utilizado, forno elétrico tipo mufla, difere dos fornos
utilizados em escala industrial, quanto & dimensdo, tipo de combustivel e
gradientes de temperatura.

e. As curvas de sinterizacdo utilizadas foram definidas em pré-testes de laboratorio
tendo como critérios fatores outros do que os utilizados em escala industrial,
como produtividade, consumo de energia e movimentagdo da carga, entre

outros.
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