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1. Introducéo

Os materiais ceramicos podem ser usados em uma grande variedade de
aplicacoes devido as suas excelentes propriedades. Suportam temperaturas
elevadas, superiores a 1000C, possuem boas proprie dades quimicas e mecanicas.
A grande limitacdo do uso destes materiais é decorrente de sua acentuada
fragilidade.

A grande producéo nacional de telhas e tijolos consome um volume enorme
de matérias-primas retiradas do meio ambiente. Essa retirada constante causa
sérios danos ao meio ambiente e indiretamente ao ser humano. Atualmente existem
varios processos alternativos que visam a substituicAo destas matérias-primas
naturais por subprodutos industriais, a utilizacdo destes residuos pode diminuir o
impacto ambiental causado pela extracao diaria.

Esta idéia de utilizar matérias-primas alternativas vem ao encontro com 0s
interesses de muitas industrias que buscam um destino ecologicamente correto para
seus subprodutos industriais. Todo esse trabalho de substituicdo dos componentes
naturais e essenciais do processo de fabricacdo de tijolos e telhas pode ser
associado a busca de alternativas para a melhoria das propriedades destes
materiais, ou seja, desenvolvimento de novos produtos.

Neste contexto muitos estudos buscam melhorar as propriedades das pecas
ceramicas produzidas com esta adicdo de residuos industriais. Muitas vezes essa
incorporacao busca também a inertizacdo dos residuos que podem trazer riscos ao
meio ambiente e a saude humana se forem depositados de forma inadequada.

Os residuos industriais utilizados provém de diversos setores como a industria
vidreira, de curtumes, de siderurgia, de beneficiamento de pedras ornamentais, de
derivados de petréleo, entre outros. Vale a pena ressaltar ainda que uma grande
parcela dos residuos reutilizados em ceramica vermelha s&o provenientes das
proprias industrias ceramicas. Desta forma consegue-se diminuir as perdas do
processo produtivo e diminuir custos com matéria-prima, uma vez que os residuos
apresentam uma composi¢cdo quimica semelhante a dos materiais usados para a
producédo de pecas ceramicas.

A ceramica vermelha absorve grande parte destas incorporacfes. Existem

varios trabalhos cientificos que mostram o desenvolvimento de formulacdes
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alternativas, utilizando residuos industriais, e assim contribuindo efetivamente na
diminuicdo do impacto ambiental que estes residuos causariam se fossem
depositados de forma inadequada no meio ambiente.

No caso particular desta pesquisa, propde-se desenvolver um material
ceramico, obtido pela incorporacdo de um residuo industrial do processamento de
minério de ferro da regido de Minas Gerais. Um dos pontos importantes da proposta
desta pesquisa é avaliar as caracteristicas fundamentais que um subproduto
industrial deve apresentar para ser utilizado como uma matéria-prima alternativa na

indUstria de ceramica vermelha.

1.1. Objetivos

Geral

Controlar a tonalidade de um produto de ceramica vermelha a partir do uso do

residuo de minério de ferro.

Especificos

Caracterizar o residuo de minério de ferro para verificar seu potencial de
coloracdo em termos de composicdo quimica, de fases e comportamento térmico.

Caracterizar uma pasta utilizada para fabricacdo de ceramica vermelha.

Estudar os efeitos que afetam a coloracdo da ceramica vermelha pela adicao
do residuo de minério de ferro.

Caracterizar o produto ceramico obtido em fungéo de normas, para blocos e
tijolos ABNT NBR15. 270 1-2-3 e para telhas ABNT NBR15310(2009).
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1.2. Justificativa

Os residuos gerados em qualquer industria constituem uma das principais
preocupacdes ambientais a serem enfrentadas pela sociedade que almeja alcancar
o desenvolvimento sustentavel.

Partindo desta premissa, pensou-se em realizar um estudo verificando assim
a possibilidade de se desenvolver métodos para incorporar o residuo de tratamento
de minério de ferro na formulacdo de massa ceramica vermelha. O residuo de
minério de ferro foi obtido da empresa Samarco Mineracdo, de Minas Gerais, do
processo de deslamagem (hidrociclones) antes da flotac&o
para reducéo do teor de silica no minério de ferro a ser pelotizado, sendo o residuo
originado do processamento deste minério.

A grande vantagem da incorporacdo de residuos de processo em produtos
ceramicos é a correta destinacéo final do residuo de minério de ferro, diminuindo
assim o impacto ambiental oriundo das atividades de mineracdo, desde que o
produto final obtido atenda as normas ambientais vigentes.

Este trabalho tem relevancia ambiental, justamente por estudar a utilizagéo de

residuo de processo produtivo em fabricacdo de massa ceramica para telhas.



14

2. Revisédo Bibliografica

A ceramica estrutural, também conhecida por ceramica vermelha, € uma
subdivisdo da grande area ceramica. A classificacdo das subareas na ceramica €
bem diversificada e varia de autor para autor. E um setor que absorve com grande
facilidade a incorporacédo de materiais alternativos.

Esta incorporacdo tem como base a analise do mercado, do processo de
fabricacdo, das propriedades dos produtos e das caracteristicas dos subprodutos

industriais utilizados como matéria-prima alternativa.

2.1. Introducéo a Ceramica Vermelha

A ceramica é o material artificial mais antigo produzido pelo homem, existindo
ha cerca de dez a quinze mil anos. Do grego "kéramos”, "terra queimada” ou “argila
gueimada” é um material de imensa resisténcia, sendo freqlientemente encontrado
em escavacdes arqueoldgicas.

A ceramica € uma atividade de producao de artefatos a partir da argila, que se
torna muito plastica e facil de moldar quando umedecida. Depois de submetida a
uma secagem para retirar a maior parte da agua, a peca moldada € submetida a
altas temperaturas ao redor de 1.000C, que lhe atribuem rigidez e resisténcia,
mediante a fusdo de certos componentes da massa, e em alguns casos fixando o0s
vidrados na superficie (ANFACER, 2009). Essas propriedades permitiram que a
ceramica fosse utilizada na construcédo de casas, vasilhames para uso doméstico e
armazenamento de alimentos, vinhos, oleos, perfumes, na construgdo de urnas
funerarias e até para escrita.

A ceramica pode ser uma atividade artistica, em que sdo produzidos artefatos
com valor estético, ou uma atividade industrial em que sdo produzidos artefatos para
uso na construcao civil e engenharia.

Nos ultimos anos, acompanhando a evolucéo industrial, a industria ceramica
adotou a producdo em massa, garantida pela industria de equipamentos, e a
introducdo de técnicas de gestdo, incluindo o controle de matérias-primas, dos

processos e dos produtos fabricados.
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Evolucao da capacidade produtiva

Producrion capaciry evolution

Evelucion de la capacidad producriva
g
3 2009* | | 785
S 2008 | 781
£ 2007 [ | 698
£ s006 [ | 6724
& 2005 [ 1 6507
§ 2004 | | 8216
g 2003 | | 5714
E ano

vear milhdes de m? sgm million mill/m?
ano

Figura 1. Capacidade Produtiva, ANFACER, 2009

A ceramica vermelha compreende aqueles materiais com coloragcéo
avermelhada empregados na construcdo civil (tijolos, blocos, telhas, elementos
vazados, lajes, tubos ceramicos e argilas expandidas) e também utensilios de uso
domeéstico e de adorno. As lajotas muitas vezes sdo enquadradas neste grupo,
porém o mais correto € em materiais de revestimento.

O setor de revestimentos ceramicos do Brasil é constituido por 94 empresas,
com 117 plantas industriais. Instaladas em 18 estados, tem sua maior concentracao
em Sdo Paulo e Santa Catarina e em expansdo na regidao Nordeste do pais. A
figura 1 mostra a producdo nacional de revestimentos ceramicos, com estimativa
para o ano de 2009.

Os fabricantes brasileiros estao alinhados com a melhor tecnologia disponivel
no mundo e, a quase totalidade de sua producdo esta em conformidade com as
normas internacionais de qualidade.

O Brasil € um dos principais protagonistas no mercado mundial de
revestimentos ceramicos, ocupando a segunda posicdo em producdo e consumo,
Tabela 1. O numero de ceramicas e olarias no Brasil é de aproximadamente 5.500

empresas.
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Tabela 1. Capacidade Produtiva de Ceramica Vermelha

n° aproximado % aproximado prod./més (n°de consumo em
de empresas por area pecas) t/més: (matéria-
prima: argila)
blocos/tijolos 3600 63% 4.000.000.000 7.800.000
telhas 1900 36% 1.300.000.000 2.500.000

Fonte: ANICER, 2009

A industria da ceramica vermelha gera 400 mil empregos diretos, 1,25 milh&o
de empregos indiretos, tem um faturamento anual de R$ 6 bilhdes, representa 4,8%
da industria da construgdo civil (ANICER, 2009), sendo que a industria da
construcao civil é responsavel por 7,3% do PIB nacional, ou seja, R$ 126,2 bilhdes,

e 0 macrossetor da Construcao representa 18,4% do PIB nacional (CBIC, 2009).

2.2. Matérias-Primas

A industria ceramica tradicional esta baseada no emprego de matérias-primas
naturais e no caso das pecas ceramicas para pavimento e revestimentos, essas
matérias-primas sédo essencialmente de natureza argilosa.

O estudo de matérias-primas argilosas empregadas nas industrias de
ceramica vermelha estrutural tem como meta a busca de informagdes que possam
auxiliar no desenvolvimento de produtos e processos. O resultado podera ser
refletido através da obtencdo de tijolos e telhas de melhor qualidade, seja por
mudancas nas formulagcdes das misturas, seja por melhorias no processo de
fabricacéo, através do controle das propriedades das matérias-primas (GRUN et al,
2005).

2.2.1. Argilas

O nome "argila” (SANTOS, 1989) € usado como termo petrografico para

designar rocha e também como um termo para designar uma faixa de dimensdes de

particulas na analise mecanica de rochas sedimentares e solos. Como termo
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petrogréfico, é dificil de ser definido precisamente devido a grande variedade de
materiais que tém sido designados por argilas. De uma maneira geral, o termo argila
significa um material natural de textura terrosa, que desenvolve plasticidade quando
misturado com certa quantidade de agua.

Por plasticidade entende-se de modo amplo a propriedade de o material
umido ficar deformado (sem romper) pela aplicagdo de uma tensdo, sendo que a
deformacéo permanece quando a tensdo aplicada é retirada. Analises quimicas de
argilas mostram que sao constituidas essencialmente por silicio, aluminio e agua, e,
frequentemente, por quantidades aprecidveis de ferro e de metais alcalinos e
alcalino-terrosos. A dificuldade dessa defini¢cdo é a de que alguns materiais argilosos
nao satisfazem a todas as especificacdes: por exemplo, as argilas tipo flint (flint-
clays) ndo apresentam plasticidade quando misturadas com agua, embora tenham
0sS outros atributos de argila.

O termo argila ndo tem significado: é usado para os materiais que sao o
resultado do intemperismo, da acdo hidrotermal ou que se depositaram como
sedimentos fluviais, marinhos, lacustres ou edlicos (SANTOS, 1989).

A fragcdo de uma argila que contém as particulas de menores diametros é
geralmente a 2um. A maior dimensao das particulas da "fracéo argila" € definida de
maneira diferente em diferentes ramos da ciéncia. Em geologia, a tendéncia tem
sido a de seguir a escala de Wentworth, que define "fracéo argila” como aquela que
tem diametro equivalente inferior a 4um.

Em estudos de solos, a tendéncia usual é a de usar 2um como o limite
superior de dimensdes da fracdo argila. Muito embora nédo exista uma divisdo
universalmente aceita dos "argilominerais” ou "minerais de argila" nos sedimentos
argilosos, um grande numero de analises das particulas mostrou que ha uma
tendéncia geral de os argilominerais concentrarem-se na fragao de diametro inferior
a 2um ou entdo os argilominerais de maiores dimensbes facilmente se
desagregarem abaixo dessas dimensfes quando a argila é dispersa em agua.
Também essas analises mostraram que 0s "nao-argilominerais” estdo geralmente
ausentes na fragao de diametro inferior a 2um.

Desta forma, uma separacao nas fragbes acima e abaixo de 2um é a melhor
maneira para separar qualitativa e, em certos casos, quantitativamente, 0s

argilominerais dos nao-argilominerais e esta &, portanto, uma razdo fundamental
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para colocar 2um como limite superior de tamanho da fragdo argila (SANTOS,
1989).

O termo "material argiloso” pode ser aplicado a qualquer material natural de
textura terrosa ou argilacea, independentemente de a composicdo ser
essencialmente de argilominerais; as argilas, folhelhos, e argilitos dos gedlogos sao
materiais argilosos; os solos podem ser também incluidos desde que tenham textura
argilosa e contenham um teor elevado da fracao argila.

Caulins, bentonitas, ball-clays, argilas refratarias, flint-clays, terras fuller sao
tipos especiais de argilas que tém definicbes particulares, que podem apresentar
variacdes, quer devido ao emprego tecnoldgico da argila, quer devido a origem
geoldgica ou a composicao (SANTOS, 1989).

Argilominerais cristalinos sdo silicatos hidratados de reticulado ou rede
cristalina em camadas (lamelar) ou de estrutura fibrosa, constituidos por folhas,
planos ou camadas continuas de tetraedros SiO, ordenados em forma hexagonal,
condensados com folhas ou camadas octaédricas; os argilominerais sao
essencialmente constituidos por particulas de pequenas dimensdes. E importante
assinalar que a "fracéo argila", isto é, a fragdo de didmetro equivalente inferior a 2um
geralmente pode ser obtida apos sedimentacdo de uma disperséo de argila em agua
(1g em 100 ml de agua), alcalinizada por um defloculante, como silicato de sédio,
pirofosfato de sédio ou hidréxido de sddio ou aménio: a dispersdo coloidal obtida,
apos sedimentacao de 48 horas, contém a "fracdo argila”, isto €, os argilominerais,
matéria organica e outros minerais que possuem diametros equivalentes inferiores a
2um (SANTOS, 1989).

2.2.2. Caulinita

Caulinita é o argilomineral mais freqiiente encontrado na natureza. E formado
pelo empilhamento regular de camadas 1:1 em que cada camada consiste de uma
folha de tetraedros SiO4 e uma folha de octaedros Al,(OH)s, também chamada folha
de gibsita, ligadas entre si em uma Unica camada, através de oxigénio em comum,
dando uma estrutura fortemente polar. Santos (1989) define célula unitaria como um
volume conveniente, freqliientemente o menor volume, do cristal limitado por trés

pares de lados paralelos; por movimentos paralelos aos trés eixos cristalograficos a,
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b, ¢ da célula unitaria, o cristal pode ser reproduzido; a célula unitaria deve ser
escolhida de modo a ter a mesma simetria do cristal total.

A férmula estrutural da célula unitaria é Al;Si;O10(OH)s e a composicao
percentual: SiO, 46,54%; Al,O3; 39,50%; H,O 13,96%. Numa caulinita do tipo
denominado “bem cristalizada” (com ordem no eixo b) existe um empilhamento
regular das folhas unitarias; os planos entre as camadas 1:1 sdo um plano de
clivagem, mas essa clivagem néo é facil devido as ligacdes ou pontes de hidrogénio
entre as camadas.

Na caulinita do tipo “bem cristalizada”, os angulos da célula unitaria permitem
uma sequéncia de empilhamento em que as unidades de caulinita se acham
imediatamente umas sobre as outras. Este tipo de caulinita, bem ordenado e bem
cristalizado, ndo € comum. Micrografias eletrdbnicas mostram que a caulinita bem
cristalizada é constituida por lamelas ou placas de perfil hexagonal, que refletem o
carater pseudo-hexagonal da estrutura da caulinita, devido ao arranjo hexagonal das
unidades constituintes das folhas de silicato e de hidréxido de aluminio.

Em muitos caulins sedimentares e argilas refratarias encontra-se um tipo de
caulinita que tem uma estrutura com uma distor¢do peculiar, é o tipo chamado
impropriamente de “caulinita mal cristalizada” ou de “mineral das argilas refratarias®;
0 nome mais apropriado é “caulinita com desordem ao longo do eixo b”. Nas
particulas desse tipo de caulinita, o perfil hexagonal é geralmente menos nitido,
porém pode existir; as placas sdo menores e mais finas apresentando uma maior
tendéncia a clivagem basal; as vezes,as placas sdo tdo finas que apresentam
tendéncia a enrolar nas bordas.

A haloisita tem uma estrutura cristalina semelhante a da caulinita, mas as
camadas sucessivas estdo deslocadas de fracdes pequenas das dimensfes da
célula unitaria, mais ou menos ao caso, ao longo das dire¢cdes horizontais dos eixos
a e b. Existem duas formas de haloisita: uma forma de maior hidratagdo, em que
uma camada monomolecular de agua separa as camadas estruturais, e uma forma
de menor hidratacdo, que ndo possui essa camada de agua. A forma de menor
hidratacdo tem o nome de haloisita 2H,O ou meta-haloisita e a formula
Al;Si4010(0OH)g, idéntica a da caulinita; a forma de maior hidratagdo tem o nome de
haloisita 4H,0 ou endelita; a férmula estrutural € Al;Si;0,00Hg.4H,0, havendo, pois,
quatro moléculas da agua interlamelar por célula unitaria de haloisita 4H,O ou

endelita.
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Muito embora as composi¢cbes quimicas sejam semelhantes, existe uma
diferenca na morfologia entre as particulas de caulinita e as de haloisita 2H,0: a
caulinita aparece como particulas lamelares de perfil hexagonal ou irregular,
enquanto a haloisita 2H,O e mesmo 4H,O aparecem como tubos ou cilindros; na
transicdo para a forma 2H,O os tubos freqientemente se achatam, trincam

longitudinalmente ou desenrolam.

2.2.3. Montmorilonita ou Esmectita

Sé&o constituidas por duas folhas de silicato tetraédrica, unidas entre si por
oxigénios comuns as folhas. As folhas estdo empilhadas ao acaso uma sobre as
outras, em alguns tipos, e com alguma ordem, em outros. Pode haver substituices
isomorficas em porcentagem moderada do aluminio por silicio nas posicoes
tetraédricas e a populacdo das posicOes octaédricas pode ser aluminio, ferro,
magnesio e outros, isoladamente ou em combinacao. Todas as posi¢cOes octaédricas
podem ser preenchidas ou somente dois ter¢os delas podem estar preenchidos.

A populagdo das posicbes catibnicas € tal que as camadas estdo
desequilibradas eletricamente com uma deficiéncia de cargas positivas de cerca de
0,66 cation monovalente por célula unitaria, deficiéncia essa que € equilibrada
principalmente por céations hidratados entre as camadas estruturais. As camadas
sucessivas estdo ligadas frouxamente entre si e camadas de agua ou de moléculas
polares, de espessuras variaveis, podem entrar entre elas, chegando a separa-las
totalmente, deixando-se livres. A espessura entre camadas ou interlamelar varia
com a natureza do cétion interlamelar, da quantidade de agua disponivel ou de
outras moléculas polares.

A formula teérica do grupo da esmectita € AlySigO,0(OH)4.nH20 (n=agua
interlamelar), mas os argilominerais naturais sempre diferem dessa composi¢ao
devido a substituicdes isomorficas no reticulado cristalino e nos cétions trocaveis. A
ligacdo frouxa entre as camadas e o elevado grau de substituicdo isomorfica torna
facil a clivagem em meio liquido das particulas de argilominerais esmectiticos.

Desse fato, resulta que as particulas de esmectitas em geral sdo de pequeno
didmetro e extremamente finas; camadas unitarias estruturais das montmorilonitas

estdo sempre agregadas e tém espessura variavel, em funcdo dos eletrélitos do
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meio; o cristal minimo de esmectita é, na realidade, a camada unitaria 2:1. Argilas
constituidas por esses argilominerais geralmente possuem, em elevado grau
propriedades plasticas e coloidais, e apresentam grandes variacbes em suas
propriedades fisicas.

E importante assinalar que a forma “anidra” (isto €, com o cétion intercalado
na forma anidra) da montmorilonita pode atingir um espagcamento basal de cerca de
10A (por exemplo, por aquecimento a 300 °C); se o cation trocavel for potassio, ter-
se-ia uma composicdo e estrutura cristalina proximas a da mica moscovita K,
Aly(SizAl)O10(OH),, de ligagéo ibnica muito forte entre as camadas, muito maior que

a usual nas montmorilonitas.

2.2.4. llita-Mica Moscovita

De estrutura cristalina semelhante a da montmorilonita, com a diferenca de
que ha substancialmente uma substituicdo maior de aluminio por silicio, 0 que da
uma maior carga a estrutura cristalina e o cation neutralizante é potassio. As
camadas estruturais sao rigidamente ligadas e ndo expandem. Aluminio é o cation
octaédrico dominante, mas magnésio e ferro podem estar presentes; o argilomineral
pode ser dioctaédrico ou trioctaédrico.

Andlise quimica indica menos potassio e mais agua do que em mica
moscovita; a agua adicional esta provavelmente, em partes pelo menos, entre as
camadas estruturais, dando origem a espacamentos irregulares.

lita difere das micas bem cristalizadas, como moscovita ou biotita, por ter
uma menor substituicdo de aluminio no lugar do silicio, uma menor carga estrutural,
menos potassio interlamelar e menor regularidade no empilhamento das camadas. A
ilita ocorre em particulas muito pequenas, de dimensdes coloidais e esta de mistura
intima com outros argilominerais, de modo que a regularidade do empilhamento de
camadas sucessivas nao pode ser determinada e, o carater dioctaédrico ou
trioctaédrico ndo pode ser determinado.

lita €, entdo, um nome geral para tal material sedimentar de espagcamento
basal de 10A, para o qual ndo podem ser obtidos dados precisos sobre pureza,

tamanho de particula e composi¢cdo quimica; portanto, até que uma amostra pura
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seja estudada, nenhum nome mineralégico devera ser usado para esses materiais e
uma férmula estrutural precisa ndo podera ser dada.

Os minerais do grupo das micas também podem ser divididos em micas
igneas, micas metamorficas e micas argilaceas, figura 2. As duas primeiras
compreendem as micas bem cristalizadas, como moscovita, biotita e flogopita; as
micas argildceas compreendem as ilitas e o0s argilominerais de camadas

interestratificadas em que ilitas sdo constituintes.

MICAS MICAS HIDRATADAS OU HIDROMICAS VERMICULITA E
T | MONTMORILONITA
ILITAS CAMADAS MISTAS T
SERIES M ITA ILITA
‘ oscov L SAROSPATITA ‘ VERMICULITAS
DIOCTAEDRICAS HIDROMOSCOVITA ‘< BRAVAISITA DlOcTAfDRICAS
L K-METABENTONITAS MONTMORILONITAS
DIOCTAEDRICAS

SERIC.TA
PARAGONITA BRAMALITA No-METABENTONITAS GLAUCONITA
CELADONITA GLAUCONITA GLAUCONITA

FLOGOPITA VERMICULITA

' \LITAS /
SERIES ) HIDROBIOTITA
, TRIOCTAEDRICAS
TRIOCTAEDRICAS \ MONTMORILONITAS

BIOTITA TRIOCTA EDRICAS

Figura 2. Nomenclatura das micas e minerais semelhantes, SANTOS, 1989

E interessante assinalar que a ilita pode ser transformada em montmorilonita

pelo tratamento com cloreto de magnésio (White, 1950).

2.3. Caracteristicas Técnicas

A caracterizacdo de uma argila pode ser feita nos seguintes estados:

a) bruto natural ou original, isto €, conforme foi retirada da ocorréncia, umida
ou apOs secagem,

b) apds desagregacdo, moagem, com ou sem separagdo das particulas em
uma ou mais peneiras a seco;

c) apos separacdo em meio liquido através de peneiras, floculacdo e

secagem; e
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d) apés separacéo fluidodindmica em ciclones e hidrociclones, com floculagcéo

e secagem, se for necessario.

E por isso que a amostra de argila a ser caracterizada deve ser bem descrita
quanto ao tratamento prévio recebido; isso pode até fazer parte da especificacao:
por exemplo, de caulins para cobertura de papel (SANTOS, 1989).

2.3.1. Reacgdes Durante a Queima da Argila

Transformacgdes quimicas e fisicas durante o processo de gqueima; para que
ocorra uma boa conducéo da queima, é essencial visualizar o que nela incide. Os
seguintes processos ocorrem numa sequéncia de temperatura crescente: Saida da
umidade residual; decomposicao das argilas: passagem de cru a queimado inicial,
variacdo brusca de tamanho na temperatura de choque térmico; decomposicao dos
carbonatos liberando cal viva que fica sem reagir; sinterizacdo das particulas
cristalinas soltas; volatilizacdo dos sais e incorporacdo dos mesmos; reorganizacao
das estruturas cristalinas; sinterizacdo avancada. O ATD, ensaio de andlise térmica
diferencial mostra as temperaturas em que ocorrem as decomposi¢cOes da argila e

dos carbonatos.

1) Saida da umidade residual: Existem dois tipos de agua: Agua da umidade, que sai
por volta de 100CT e; agua interna do cristal da ar gila crua, que sai entre 550 e
600<C. Durante a saida da agua de umidade o forno f unciona como um secador. Se
a umidade residual do secador for elevada, perde-se resisténcia mecanica em verde

e ainda deve-se atrasar a queima para nao estourar as pecas.

2) Decomposicédo das argilas: Passagem da plasticidade crua (capacidade de ser
amassada novamente com &agua e se deformar por extrusdo) para a nao-
plasticidade (incapacidade de extrudar) do material queimado. Entre 550 e 650C
acontece a passagem de cru para queimado. Fica registrada como uma absorcao de
calor (um pico endotérmico no ensaio de ATD). O material queimado na “queima
inicial” (600 a 700<C) é mais fraco que o material cru. O material cru ndo esfarela, e

material queimado a 550TC esfarela. O material nesta situagdo encontra-se
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vulneravel contra variagbes bruscas de tamanho. Infelizmente, caso a areia de

quartzo estiver presente, provocara realmente variagdo bruscas de tamanho.

3) Temperatura critica de choque térmico: entre 560 e 580C o dilatbmetro detecta
se existe areia nos veios da matéria-prima. H4 uma variagdo brusca de tamanho da

amostra, figura 3.
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Figura 3. Matéria-prima com e sem risco de choque térmico, MAS, 2000

A figura 3a mostra como dilata fortemente uma matéria-prima com areia
grauda. A figura 3b mostra como dilata normalmente uma matéria-prima isenta de
silica livre (quartzo). A matéria-prima que possui areia gralda aumenta bruscamente
de dimensao entre 560 e 580<C. A variacdo brusca de dimenséao gera as trincas de
gueima. Algumas sdo trincas abertas de pré-aquecimento. Outras sao trincas
invisiveis de resfriamento. Estas Ultimas sdo bem conhecidas dos forneiros devido

ao seu som caracteristico quando uma peca com este tipo de trinca é percutida.

4) Decomposicdo dos carbonatos: Entre 850 e 1000C (conforme ATD) ocorre a
decomposicao dos carbonatos. O carbonato de célcio se decompde a temperatura
mais alta que a dolomita. E uma segunda alteracio na estrutura interna do material
ceramico. Desta vez ocorre um enfraquecimento indesejado numa temperatura
inoportuna, pois no caso dos carbonatos de célcio ocorre na prépria temperatura de
queima da ceramica vermelha extrudada. Como a temperatura de queima na
indUstria de ceramica vermelha apos extrusdo € aproximadamente entre 900 a

950 néo é possivel utilizar calcareos nessa tempe ratura.
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5) Sinterizagdo: A sinterizagdo do corpo ceramico ocorre com a formacdo de
continuidade entre as particulas cristalinas (figura 4).

/}L'\ }ﬂ“

Figura 4. Sinterizacdo, MAS, 2000

Na fase crua as particulas estavam ligadas pela plasticidade. Acima de 900C
os fundentes (os 6xidos de potéassio, sddio e ferro, entre outros) formam liquidos de
alta temperatura, ou seja, vidros. No resfriamento os vidros internos formam
contatos entre as particulas cristalinas. E a sinterizagdo. A medida que se escolhe
uma temperatura mais elevada para queimar, a malha dos pontos de contato

internos torna-se cada vez mais densa.

6) Sais, volatilizacdo ou incorporacdo ceramica: As vezes existem sais no material
ceramico em forma de eflorescéncias brancas. Os materiais salinos sao bem
diferentes dos silicatos ceramicos. Nas temperaturas baixas de queima os sais nao
se incorporam nos silicatos. Acima de 950C os sais em parte volatilizam-se e séo
arrastados pela chaminé, e em parte reagem com o0s silicatos. Assim, 0s sais
soltveis acabam sendo eliminados com o aumento da temperatura. Acima de 950C
ocorre a volatilizacdo da maioria dos sais. Podem existir eflorescéncias num tijolo,
mas ndo numa porcelana.

A maioria dos anions volatiliza-se pela chaminé (respectivamente como cloro
Cl, anidrido sulfurico SOg3, e dioxido de carbono CO;). Alguns cations também se
volatilizam (o sodio, por exemplo). Se for adicionado cloreto de sodio (sal) ao forno,

o sal volatiliza-se e os vapores de sédio emitem forte luz amarela. O vapor de sédio
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reage com os silicatos dando brilho as superficies da cerdmica vermelha. Uma das
causas das eflorescéncias € o enxofre do 6leo combustivel.

O enxofre ndo forma silicatos. Temperaturas de 900°C sao consideradas
temperaturas “baixas” para a expulsdo do enxofre. Nestas temperaturas o enxofre

encontra-se metaestavel.

7) Reorganizacdo das estruturas cristalinas: De 1000C em diante os cristais dos
silicatos se reorganizam em novas estruturas cristalinas. O ensaio de
comportamento mecanico por carga de ruptura acusa 0 aumento de resisténcia
mecanica. A queda da absorcdo d’agua evidencia o preenchimento dos poros com

mais fase vitrea.

8) Temperatura mais elevadas: O produto denominado grés apresenta 3% de
absorcdo d’dgua (AA). O grés porcelanico apresenta menos de 0,1% de AA. As
indUstrias ceramicas de extrusao produzem grés no caso das placas extrudadas e
telhas resistentes ao gelo para exportacdo. As temperaturas indicadas na tabela 2
sdo de queima mais intensa, usadas para produzir outros tipos de produtos

ceramicos, alguns deles com uso de extrusora:

Tabela 2. Temperaturas tipicas de queima

Temperatura Observagao

600C Tijolos de olaria, esfarelados, com sonoridad e baixa quando
percutidos

700C Terracota artistica

900 a 1.000C Industrias ceramicas de extrusdo em m assa vermelha

1.110a1.120C Revestimento poroso, 10 a 18% de ab sor¢édo d’agua
1.140C Revestimento de grés vermelho de 3% de abso r¢édo
1.160C Revestimento ceramico de grés claro de 3% d e absorcao
1.200 a 1.250C Porcelana branca de mesa, torneada, colada ou injetada

1.300 2 1.400C Refratarios aluminosos para altas t emperaturas

Fonte: MAS, 2000
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2.4. Tipologia da Ceramica Vermelha

Segundo Facincani (2002), entre as produgdes industriais de grande série a
da ceramica vermelha apresenta uma tipologia de elementos modulares muito
extensa, com varios subtipos.

Tijolos e blocos para paredes portantes: Sao as estruturas verticais
edificadas, onde o projetista busca assegurar a sustentacdo de todas as cargas,
sejam aquelas proprias, sejam aquelas de outras estruturas nelas apoiadas (tetos,
forros) e outros por estas suportadas. Constituintes das paredes portantes,
geralmente s&o os tijolos macicos, furados e blocos, elementos vazados, na maioria

de forma paralelepipeda.

= tipolo de 3 furos - tijplo prensado
— dimens, 6x{2x25 — dimens. 7.5xI12x225
- furacao 8%

Figura 5. Tipos de tijolos macicos, FACINCANI, 1992

Tijolos macicos: Antigamente os tijolos macicos eram compreendidos em um bloco
sem nenhum furo, hoje a extrusdo em massa plastica de tijolos com furos levou a
sensivel simplificacdo produtiva e menores inconvenientes, de modo que, tijolo
macico praticamente ndo se produz mais por extrusdo. Na figura 5 sdo mostrados

varios tipos de tijolos macicos.

Tijolos e blocos semi-macigos: Com muito mais frequéncia do que tijolos macicos,
sdo empregados 0s blocos semi-maci¢cos nas paredes portantes. Se as dimensdes
da peca sdo exatamente as mesmas dos tijolos macicos, tem-se os tijolos semi-
macicos. A figura 6 mostra as dimensdes e as formas mais freqliientemente usadas

para estes blocos.



28

bloca frieste

Figura 6. Dimensdes e formas de tijolos, FACINCANI, 1992

Tijolos e blocos para paredes nédo portantes: Sd&o denominadas com este termo
aquelas paredes perimetrais, externas a edificacdo, unidas as paredes portantes, ou
entdo, em edificacbes construidas com estrutura em concreto armado (viga e
coluna), colocadas como fechamento dos vaos retangulares entre as vigas e colunas

(paredes de fechamento).

Tijolos para face a vista: A parede com face a vista deixa em evidéncia a ceramica
com sua dimenséo e sua cor original; na face de construcéo € necessaria a limpeza

da argamassa das juntas entre as pecas, figura 7.

Figura 7. Tijolo de face a vista (40% de vazios), FACINCANI, 1992

Variacdo de cobertura: As coberturas das construgdes civis s8o na maior parte
construidas de elementos modulares de ceramica vermelha. A figura 8 mostra os

tipos mais conhecidos de telhas produzidos em todo o mundo:
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Figura 8. Tipos de telhas: colonial (a), francesa (b), holandesa (c) portuguesa (d), FACINCANI, 1992

Em relagdo a sua fungdo priméaria de protecdo contra a 4gua da chuva, h&a
para as telhas diversas formas construtivas que constituem a composicdo de

cobertura dos telhados, com grande variacao de forma, figura 9.

Figura 9. Coberturas de telhas holandesa e colonial, FACINCANI, 1992

As telhas sao produzidas na sua coloragdo natural, mas atualmente podem
ser obtidas ou com a superficie artificialmente alterada com o uso de engobes e
vidrados, ou com a propria massa colorida (aditivos pigmentantes), ou entéo
mediante tratamentos especiais de queima em atmosfera redutora, para obtencao

de cores claras.

2.5. Processo de Fabricacao de Telhas Ceramicas

Compreende as etapas de moagem, dosagem e alimentacdo, controle de

7z

umidade, desintegracdo e laminagdo. A moagem ou britagem € um método de
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cominuicdo que tem por objetivo diminuir o tamanho das particulas, ou seja,
transforméa-las em pé. A etapa de dosagem consiste em abastecer o processo
produtivo com as matérias-primas, respeitando as devidas propor¢des; basicamente
é feita por volume de material ou por massa (com maior precisio) (MAS 2002). As
matérias-primas naturais geralmente sdo dosadas em volumes, onde os volumes
sdo as “conchas” da pa-carregadeira.

Em seguida, as matérias-primas sdo misturadas e o teor de agua é verificado,
passam entdo por um desintegrador que desmancha os torrdes maiores (até 30 cm)
que porventura possam estar presentes nas argilas. Em alguns casos para se obter
um melhor resultado sdo necessarias varias repeticbes. Na etapa de mistura é
utilizado um misturador que apresenta facas intercaladas girando em sentidos
opostos que diminuem ainda mais o tamanho dos torrbes. Se necessario pode ser
adicionada agua a mistura. Os laminadores sdo usados para desagregar os torrdes
e homogeneizar a massa.

A fabricacdo de telhas de ceramica vermelha € constituida por diversos

processos mecanicos, conforme o fluxograma apresentado na figura 10.
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Caixdeo Alimentador
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% calha Metilica b

Figura 10. Fluxograma do processo fabricacédo de telhas, NATREB e BONFANTI, 2008
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2.5.1. Caixao Alimentador (Silo)

Segundo Facincani (2002), a quantidade de matéria-prima a ser
alimentada é regulada pela velocidade da correia transportadora e pela posicao de
uma roda de péas. O caixao alimentador permite obter-se constancia na alimentacao,
pois regula a passagem de material com producdo sem paradas, bem como a
mistura de materiais argilosos, pois integra o material argiloso de base com adi¢cbes

importantes de outros elementos. As argilas saem em torrdes de 20 a 30 cm.

2.5.2. Desintegrador (Moinho)

E uma maquina dotada de dois cilindros com anéis dentados com rotag&o
diversa e numero de giros distintos. O cilindro pequeno com facas gira em alta
velocidade quebrando os torrdes secos e facilitando o trabalho das demais
maquinas que preparam a argila para a extrusdo (FACINCANI, 2002). As acdes que

desenvolve sobre matéria-prima séo: destorroamento e batida.

2.5.3. Misturador

No misturador, as facas intercaladas que giram em sentidos opostos
cortam e desmancham os torrfes ja menores de 30 cm; na saida chega a ter torrdes
de 2 a 3 cm e cor uniforme (TUBINO e BORBA, 2006).

2.5.4. Laminador

A maquina possui dois cilindros que giram em sentido contrario, um deles
é liso e o outro possui uma marcada fresatura helicoidal. Define o grau de moagem

final da argila. O laminador trabalha com material semi-Umido, produzindo poeira; os
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cilindros aquecem devido ao atrito com a argila e as raspadeiras fazem com seque a
argila emita o p6 (VERDES, 2005).

2.5.5. Extrusao

E o processo pelo qual se da forma a um produto ceramico através da
passagem de massa plastica, semi-firme, pela abertura, na secdo transversal do
objeto extrudado (TUBINO e BORBA, 2006). A magquina usual de extrusdo €
conhecida como “maromba” ou extrusora, e tem fungdo de homogeneizar,
desagregar e compactar a massa ceramica dando forma ao produto desejado. A

massa apresenta umidade entre 15 a 20%.

2.5.6. Prensagem

Para a conformacgédo das telhas, a massa de argila, ap0s ser extrudada, &
cortada e prensada. O formato das telhas € dado pelos moldes da prensa (LIRA e
ALARCON, 2007).

2.5.7. Secagem

Segundo Facincani (2002), na conformacéo da telha a quantidade de agua
empregada ndo € completamente eliminada; o processo de secagem é que retira
guase toda a umidade. ApGs a prensagem as telhas seguem para a etapa de
secagem, com as seguintes sub-etapas:

Secagem natural: As pecas sdo depositadas em troles, protegidas do vento e da

chuva por tempo suficiente para a perda de umidade até sua estabilidade;

Secagem forgcada: O processo de perda de umidade é acelerado em estufas ou

secadores, onde o ar é aquecido e movimentado por ventiladores.
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Segundo Facincani (2002), os principais problemas que ocorrem na secagem sao:

* Reabsorcao de umidade pelo produto, que se deve a exposicao por
diversas horas ao ambiente, que estabelece o equilibrio de umidade
entre o ambiente e o produto;

» Aproveitamento do calor dos gases na tiragem do forno, com
diferentes temperaturas que variam conforme o tempo;

* Reducao da resisténcia mecanica a seco, causada no produto pelas
magquinas de transporte (troles e carros); deve ser evitada para néo
haver descartes consideraveis de producéo;

* Lascamentos, esfoliagbes e explosbes no forno, devem-se ao nao
controle na umidade residual do produto, que coloca sob presséao o
interior da estrutura porosa; os teores de umidade residual variam 2
a 2,5% para as argilas mais plasticas, produtos leves e de grandes

dimensdes, e para telhas.

Deformacdes e trincas podem ocorrem quando a secagem inicial € muito
rapida e também podem ocorrer explosdes e rupturas quando existir ar diluido no
interior das pecas’ (TUBINO e BORBA, 2006).

Os principais tipos de secadores sdo o0s secadores intermitentes, 0s

secadores semi-continuos e os secadores continuos.

2.5.8. Processo de Queima para Telhas

O termo queima usado para a ceramica vermelha subentende, para o
leigo, temperaturas aptas a fornecer a resisténcia mecéanica necessaria para o uso’
(FACINCANI, 2002). A queima € a etapa mais importante do processo ceramico,
onde aparecem os defeitos originados nas etapas anteriores que sO6 sdo notados
quando o material € queimado.

Os fornos séo classificados como intermitentes quando sua producdo €&

feita por "bateladas” e ndo de forma continua (KAMAGUTI, 2004). O ciclo de queima
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de um forno intermitente inicia-se com carregamento do material a ser queimado até
seu preenchimento total e o forno é vedado para inicio da queima.

Os fornos intermitentes mais empregados pela indulstria ceramica
vermelha sdo: forno tipo caieira ou de campanha; forno tipo chama reversivel; forno

tipo “paulistinha” ou abdbada; forno plataforma, figura 11.

Aboboda

~& Fluxo dos Gases

Chaminé Fornalha
/

Fornalha /Queimador

Figura 11. Forno intermitente, tipo abdboda, KAWAGUTI, 2004

2.6. Normas para Ceramica Vermelha

Todo produto ceramico deve passar por um rigido controle de qualidade de
processo. Caracteristicas do produto acabado como retracdo apds queima,
absorcdo de agua e resisténcia mecanica (a flexdo ou compressdo) tanto da
matéria-prima como da mistura devem ser controlados com rigor. Blocos e tijolos
ceramicos obedecem as normas ABNT NBR 15.270 1-2-3. As telhas ceramicas
devem atender as normas ABNT NBR 15310 (2009), Componentes ceramicos,
telhas: terminologia, requisitos e métodos de ensaio.

Empresas que possuem um centro de controle de qualidade devem estar
organizadas em conformidade aos requisitos da certificacdo. Algumas empresas de
ceramica vermelha estdo se preparando para as auditorias de certificacdo do
INMETRO, devendo apresentar um manual de qualidade com procedimentos da

qualidade, instrucdes de trabalho e registros.
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2.7. Residuos Sdélidos Industriais e a Ceramica Verm elha

Os fabricantes de ceramica vermelha atualmente passam por um dilema: Ou
se adéquam as normas da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) e a
NBR 10004, e passam a conviver de maneira mais harmonica com o0 meio ambiente,
com a reducdo da emissao de poluentes e uma exploracdo mais ecologica da argila,
ou terdo dificuldades para continuar na atividade. Pensando desta forma, algumas
empresas ja estao investindo em tecnologia para aumentar a qualidade dos produtos
e sobreviver em um mercado de concorréncia acirrada.

O gerenciamento dos residuos solidos industriais € hoje um dos principais
problemas vivenciados pelas empresas na éarea de meio ambiente. Com a
aprovacdo da lei de Crimes Ambientais, no inicio de 1998, a qual estabelece
pesadas sancdes para os responsaveis pela disposi¢do inadequada de residuos, as
empresas que prestam servicos na area de residuos sentiram certo aquecimento do
mercado. Mas tal movimento foi de certa forma arrefecido com a emissdo de medida
provisoOria que ampliou 0 prazo para que as empresas se adéqiem a nova legislagéo
(ALVES, 1998).

Para Blasco (1997), os residuos sdo classificados como qualquer material
sélido, pastoso ou liquido resultante de um processo de fabricacéo, transformacao,
utilizacdo, consumo ou limpeza cujo produtor destina ao descarte. Pode ser visto
como um material retornavel ou como um residuo, a partir de um determinado
momento que a este seja atribuido um valor.

Isso significa que o conceito de residuo é variavel no tempo e no espaco. Os
residuos industriais podem ser classificados segundo varios critérios, em que
geralmente a classificacdo se efetua com base no tipo de tratamento a que podem
ser submetidos. De acordo com este conceito podem ser classificados em trés

grandes grupos:

* Residuos assimilaveis urbanos (RAU): Sdo aqueles que por sua
caracteristica podem ser tratados como residuos urbanos. Esses
residuos sdo constituidos fundamentalmente por plasticos, madeiras,

papéis e papeldo. De maneira geral podem ser reciclados, e dessa
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maneira ndo sdo 0s maiores agressores do meio ambiente (BLASCO,
1997).

* Residuos inertes (RI): Englobam as substancias que apresentam
insolubilidade total em agua e qualquer acido diluido. Vidros, cinzas,
refratarios, entre outros, caracterizarem-se por serem inofensivos e nao
possuem caracteristicas que interfiram na qualidade do meio ambiente,
sendo possivel seu depdsito em aterros controlados sem necessidade
de tratamento e sao utilizados até como relevo em obras publicas
(BLASCO, 1997).

* Residuos téxicos e perigosos (RTPs): Sdo conhecidos como residuos
toOxicos e perigosos 0Ss que apresentam certas caracteristicas de
toxicidade e periculosidade atribuidas mediante ensaios normalizados,
ou os ja classificados como tal. Tém este carater os materiais solidos,
pastosos ou liquidos contidos em recipientes que sdo destinados ao
abandono, e contenham em sua composi¢céo algumas das substancias
toxicas conhecidas, em quantidades e concentracbes tais que
representam um risco para a saude humana, para 0s recursos naturais
e para o meio ambiente. Geralmente apresentam alguma caracteristica
como inflamabilidade, corrosividade, reatividade, qualidade de
cancerigeno, mutagénico, toxicidade, explosividade, comburéncia,
irritabilidade e ou nocividade ao meio ambiente (BLASCO, 1997).

Na industria ceramica, como em muitos outros processos produtivos, sao
obtidos residuos industriais de todas as trés categorias definidas anteriormente a
partir do processo ceramico. Os residuos inertes constituem os produtos residuais
mais numerosos, que se produzem, em maior quantidade, em todas as etapas do
processo produtivo. Sua procedéncia vem de diversas etapas do processo produtivo
e nem todos devem receber o mesmo tratamento, pois muitos destes residuos
podem ser reaproveitados facilmente, e outros devem necessariamente ser
destinados a aterros controlados. Alguns dos residuos inertes gerados sao: restos
de matérias-primas e aditivos e residuos da depuracao de gases, produto acabado
fora de especificacdo ou norma, residuo de servicos gerais tais como, rolos
refratarios, abrasivos, residuos de aplica¢éo do vidrado e residuos de retificacdo das
pecas e ou do polimento (BLASCO, 1997).
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Durante o processo ceramico sdo obtidos residuos téxicos e perigosos em
varias etapas. Neste caso deve-se estudar cada residuo individualmente. A
eliminacdo deste residuo supfe um grande custo econdmico, por isso, qualquer
esforco realizado com a reducdo e ou reaproveitamento dos mesmos pode ser
economicamente rentavel. Os RTPs sao produzidos naguelas etapas do processo
que utilizam matérias-primas que contém alguma das substancias que podem
conferi-lhes este carater, e se encontram perfeitamente delimitados. Alguns dos
residuos toxicos e perigosos gerados sdo: gases da chaminé, elementos toxicos
utilizados na formulacédo do vidrado e sulfato dos abrasivos utilizados no polimento

das pecas de grés porcelanato (BLASCO,1997).

2.7.1. Tratamento dos Residuos Sélidos Industriais

O processo tecnologico de fabricacdo de produtos ceramicos € composto de
diversas etapas onde a agua exerce um papel muito importante e pode ter funcdes
especificamente tecnolégicas ou funcdo nos processos de lavagem, limpeza e
acabamento final. A 4gua desempenha um papel muito importante na industria
ceramica, pois € um elemento indispensavel para urna série de processos. A agua
utilizada pode ser classificada em trés grandes grupos com base na funcédo que
desempenha no processo (BLASCO, 1997), principalmente para utilizacdo na
induUstria de revestimentos ceramicos, grande geradora de residuos sélidos.

O primeiro grupo serve como matéria-prima na preparacao de massa para o
produto ceramico, para preparacao de vidrados e umidificacdo de pecas. O segundo
grupo serve como veiculo de troca de calor nas operacdes de fritagem de vidrados
ceramicos onde se esfria a massa fundida diretamente sob a agua, na conformacao
de pecas quando se utiliza prensa hidraulica, e no polimento e retificagdo na
fabricacéo de grés porcelanato, onde a agua atua como refrigeradora e como agente
de arraste de particulas. O terceiro grupo serve corno agente para lavacado das
instalagdes fabris como a secdo de preparacdo de massa, secao de preparacao de
vidrados, atomizador, linhas e equipamentos de esmaltacao (BLASCO, 1997).
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Os efluentes liquidos gerados nas diversas etapas do processo sao
bombeados Intermitentemente das unidades industriais para a estacdo de
tratamento de efluentes (BLASCO, 1997).

2.8. Planejamento Fatorial Estatistico

Em analise estatistica uma série de conceitos e notacdes deve ser
empregada. Supondo-se um experimento onde se procura verificar qual a melhor
condicao para tornar inerte um residuo industrial formulando-o como matéria-prima
em um produto ceramico, denominam-se fatores as variaveis em estudo, como teor
do residuo na formulacéo, temperatura de queima da ceramica, e tempo no patamar
de queima.

Niveis sdo os valores dados aos fatores, como a variagcdo do teor de residuo
adicionado a ceramica, para o exemplo anterior. Tratamentos sdo as combinacgdes
dos fatores com todos 0s seus niveis, ou seja, as varias combinacdes incluindo as
diferentes temperaturas de queima, teores de residuos e tempos de patamar de
gueima.

Variavel de resposta € a propriedade ou o fendmeno que esta sendo
analisada, neste caso, absorcdo de agua das amostras ou forca para ruptura por
compressdo diametral. Erro experimental é a variagdo ou flutuacdo de uma
observacédo ou medida; é uma varidvel aleatoria e ndo controlavel (BARROS NETO
et al., 1995).

Quando uma determinada propriedade € medida, ou seja, quando dados sao
coletados, ha sempre uma variacdo dos valores dos mesmos. Uma propriedade
medida nunca é absoluta: uma avaliacdo, no caso a absor¢do de agua, nunca tera
exatamente o mesmo valor em todas as amostras; uma compactagao, por melhor
que seja efetuada, nunca tera o mesmo desempenho em todas as amostras
ceramicas. E inerente a toda medicdo uma variacdo em torno de um valor central.
Esta flutuagdo é devida a fatores ndo controlaveis e inevitaveis, chamados de erros
experimentais (BARROS NETO et al., 1995).

Assim, um conjunto de valores observados de uma propriedade ou fenémeno

em estudo, denominado variavel aleatéria, estrutura-se segundo uma distribuicéo de
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7

probabilidades. Um tipo de distribuicdo € a normal, com média u:Zy/n e

variancia o’ = Z(y—u)z/(N—l), onde y € um valor sendo medido e N € o nimero
de medidas, ou seja, o nimero de replicacées. Observa-se que, como o é obtido do
somatoério do quadrado de uma diferenca (SQ), Z(y—u)2 € definido em analise

estatistica como soma dos quadrados. O valor N-1 é denominado namero de graus
de liberdade de SQ, indicando quantos valores medidos séao totalmente
independentes, ou seja, sua medida n&o interfere na medida de outro valor
(BARROS NETO et al., 1995).

As observac0des, ou seja, as medidas realizadas podem ser descritas segundo

um modelo estatistico de regresséao linear genérico

i=12,K ,a
S =U+T +E. 1
yu H i ”{j:lZ,K n ( )

onde y € a medida realizada, p é a média de todas as medidas, T € a medida do

efeito de uma variavel de estudo e € € a componente de erro aleatoria. O efeito é a
medida do desvio de um valor em relacdo a média geral, também sendo uma soma
de quadrados, mas associada a um fator (andlise da absorcéo de agua, neste caso)
e ndo ao erro experimental.

O modelo de anélise de variancia a trés fatores, ou para trés variaveis sendo

estudadas, é:

yabcn = p’ + Ta + Bb + yc + (TB)ab + (Ty)ac + (By)bc + (TBy)abc + eabcn (2)

que é o modelo de regressao linear. O modelo de regressdo quadratico € um pouco
mais complexo (BARROS NETO et al., 1995).

A maneira usual de se fazer uma experimentacdo é pelo estudo de uma
variavel a cada vez: fixam-se todas as outras varidveis em determinado valor ou
nivel e altera-se apenas uma variavel. Tal procedimento ndo permite a exploracao
das possiveis combinacdes de efeitos.

Se, por exemplo, no estudo do uso de residuo de minério de ferro para
pigmentacdo de ceramica vermelha deseja-se estudar o efeito da variagdo do tempo
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de patamar de queima da ceramica ou do teor de residuo adicionado utilizando-se o
modelo de variagdo de um fator por vez, ndo serd possivel avaliar qual destes
fatores € predominante no resultado final, a cor da amostra, mas apenas uma
condicédo a cada vez.

O efeito de um fator € definido como a alteracdo produzida na resposta (a
propriedade sendo medida) quando este fator é alterado de um valor fixo para outro.
Isto € chamado efeito principal, pois se refere as variaveis iniciais sendo estudadas.
No exemplo do estudo da pigmentacdo da ceramica vermelha, o efeito de
determinado teor de residuo € obtido quando se altera o mesmo de A para B,
verificando-se o que ocorreu com determinada propriedade.

Como em planejamento fatorial é possivel a variacdo de todos os fatores (as
variaveis de estudo) ao mesmo tempo, se a tendéncia de variacdo do efeito de um
fator B n&o for o mesmo de um fator A, diz-se que existe interagdo entre A e B;
assim, quando os percentuais de duas condi¢cdes A e B séo alterados de x para y, se
a resposta medida nao tiver a mesma tendéncia para ambas, ha interacao entre A e
B, chamado efeito AB (BARROS NETO et al., 1995).

Para se estudar o efeito das varidveis principais e suas interacdes € utilizado
o planejamento fatorial completo, que prevé o efeito das interacdes entre todos seus
fatores. Porém, o niumero de experimentos pode tornar-se muito elevado se houver
muitos fatores ou niveis. Para experimentos mais rapidos pode-se utilizar o
planejamento fatorial fracionado, que desconsidera as interagdes.

Para andlise dos resultados da experimentacao utiliza-se a técnica de analise
de variancia (ANOVA). Nesta, a variacdo dos resultados de um experimento em

relacdo a outro é obtida pela soma quadratica dos seus efeitos, dada por:

2
SST = Zyibcn _M (3)

abcn

As somas dos quadrados para os efeitos principais sdo encontradas a partir

dos totais dos fatores A, B e C, resultando em:

2 2 2 2 2 2
SSA — (zya) _ (zyabcn) ,SSB — (zyb) _ (Zyabcn) eSSC — (Zag/:]) _ (za)l;e:;)::)

bcn abcn acn abcn
4)
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Para se obter as somas dos quadrados para as interacdes a dois fatores sao
necessarios os totais para as células AxB, AxC e BxC (BARROS NETO et al., 1995):

— (Zyab )2 (zyabcn )2 . _ Yac )2 (Zyabcn )2
SS,; = " aben -SS, —SS;;SS ¢ = on " aben -SS,-SS. e ©
— (Zybc )2 (Zyabcn )2
SSec = an  aben 5% 7SS

A soma dos quadrados para a interacéo a trés fatores é dada por:

_ (Zyabc )2 (Zyabcn )2
SSpge =~ 2~ S8, =SS, ~SS. ~ S8, =SS, ~SSec ©

A soma dos quadrados para o erro é encontrada subtraindo-se a soma dos
quadrados relativa a cada efeito principal e cada interacdo da soma dos quadrados

total:
SS. =SS, -SS, -SS; —-SS. —-SS,; =SS, =SS =SS,z (7)

A analise de variancia esta resumida na tabela 3, onde FV é a fonte de
variacdo do experimento (os efeitos principais e suas interacdes), SQ sdo as somas
dos quadrados, gl sdo os graus de liberdade, MQ sado os quadrados médios e Fy € 0
teste de significancia.

Tabela 3. Andlise de variancia para o modelo de efeitos fixos a trés fatores

FV SQ gl MQ  Fo
SS, a-1 MSa  MSa/ MSero
B SSg b-1 MSs  MSg/ MSero
SSc  c-1 MSc  MSc/ MSero
AB  SSpms (a-1)(b-1) MSae  MSag / MSero
AC SSac (a-1)c-1) MSac  MSac / MSero

BC SSkc (b - 1)(C - 1) MSgc MSgc / MSerro
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ABC SSpsc (@-1)(b-1)(c-1) MSasc MSasc/ MSeno
erro abc(n - 1) MSerro
total (abcn) -1

Fonte: BARROS NETO et al., 1995

A significancia dos efeitos em planejamento experimental € obtida pelo teste
de hipoteses: como os quadrados médios sao todos relacionados a variancia, entao

a relagdo MS,.,./MS chamada teste Fo € uma medida da importancia da

efeitos erro

variavel em estudo.

O teste é feito por comparacdo: o Fo calculado é comparado a um Fy
tabelado. Com os numeros de graus de liberdade do numerador e do denominador
/MS

da razdo MS obtém-se um valor para Fogabelado), Para varios graus de

efeitos erro !
confiabilidade, por exemplo, 90%, 95%, 99%. Este valor € comparado ao calculado:

se for menor que o calculado, F, , entdo a hipdtese é verdadeira, ou

calculado Olabelado

seja, o fator analisado é significativo.

Os métodos de regressdo sdo utilizados como um modelo de otimizacao,
onde se exploram as relacdes existentes entre as variaveis estudadas. O modelo de
regressao € ajustado aos valores medidos da propriedade em analise. A forma
funcional da relagéo entre y, a variavel medida, e os fatores estudados, normalmente
€ desconhecida. Assim, os modelos polinomiais sdo amplamente utilizados como
funcdes de aproximacao.

A utilizacdo de planejamento experimental justifica-se porque em
experimentacdo € necessario que a variabilidade decorrente de fontes estranhas
seja sistematicamente controlada. Quando, no experimento de pigmentacdo de
ceramica vermelha, as varias combinacdes sdo comparadas entre si, deve-se evitar
que certas condicbes — umidade ambiente, temperatura ambiente, diferentes
operadores — influam no resultado final. Como se deseja que o0 erro experimental
seja 0 menor possivel, ou seja, que a experimentacao reflita apenas os efeitos das
variaveis sendo analisadas, as variacOes devidas a essas fontes externas devem ser
eliminadas (BARROS NETO et al., 1995).

O planejamento fatorial, como é um planejamento particionado ou em blocos,

garante que as variacbes entre as formulagbes sejam eliminadas, pois cada
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tratamento (formulacdo) contém todas as varidveis sendo analisadas
simultaneamente.

Como descrito anteriormente, neste estudo foi utilizado projeto fatorial
completo utilizando-se trés fatores (teor de residuo, temperatura de queima, e tempo
de patamar de queima) variados em dois niveis cada. O uso de dois niveis permite o
uso de um projeto fatorial completo.

Para trés fatores a dois niveis o0 projeto fatorial completo resulta em oito
experimentos (23). Neste caso optou-se por uma experimentacdo mais completa,
utilizando um ponto central replicado duas vezes, o0 que resulta em uma matriz com
11 experimentos (23+1+1+1). A vantagem do uso do projeto fatorial completo reside
na possibilidade de analisar as interacdes entre os fatores principais, mas as
interacdes ndo sdo analisadas no caso de projeto fatorial fracionado.

No presente trabalho optou-se por um projeto fatorial do tipo (23+1+1+1), ou
seja, trés fatores analisados variados em dois niveis cada, com um ponto central
replicado duas vezes, formando um bloco de analises com 11 experimentos,

segundo a tabela 4.

Tabela 4. Projeto fatorial completo tipo 23 com trés fatores, dois niveis e um ponto central replicado

duas vezes

ensaio  teor de residuo temperatura de queima tempo de patamar

1 -1 -1 -1
2 +1 -1 -1
3 -1 +1 -1
4 +1 +1 -1
5 -1 -1 +1
6 +1 -1 +1
7 -1 +1 +1
8 +1 +1 +1
9 0

10 0

11 0

Fonte: do autor, 2009
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3. Materiais e Métodos

Neste capitulo sdo descritos os materiais e métodos utilizados neste trabalho.
Os ensaios foram realizados nos laboratérios da COLORMINAS, localizado em
Icara, e IPAT, localizado em Criciima.

3.1. Coleta da Pasta Ceramica e do Residuo

As matérias-primas usadas nesta pesquisa, para o desenvolvimento das
pastas ceramicas, foram algumas argilas comerciais utilizadas na fabricacdo de
tijolos e telhas ceramicas, provenientes da Ceramica Casagrande da regido de
Criciima. Somando-se a estes materiais, incluiu-se também o residuo de minério de
ferro que posteriormente foi incorporado na massa ceramica, proveniente da
empresa Samarco Mineracdo, Minas Gerais. As argilas ndo foram analisadas
individualmente, mas ja misturadas, compondo a pasta utilizada na confeccao das
telhas pela Ceramica Casagrande.

Figura 12. (a) saida da pasta extrudada na maromba, b) vista da maromba, do autor, 2000

Primeiramente foram coletadas dez pecas recém processadas pela extrusora,
ainda ndo cozidas, com aproximadamente 2,2 kg cada, sendo esta a amostra
padrdo, Figura 12. A pasta utilizada na fabricacdo das pecas ceramicas apresenta
tonalidade branca, e conforme a producdo da empresa esta tonalidade €
caracteristica das jazidas onde é retirada a argila. Por sua vez o residuo de minério
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de ferro foi coletado pela empresa Samarco Mineracao, sendo estocado em aterros
na propria empresa. Sendo disponiveis 220.000 toneladas por ano deste residuo.

3.2. Caracterizagéo da Pasta Ceramica e do Residuo

A pasta ceramica in natura e o residuo de processamento de minério de ferro
foram caracterizados individualmente com objetivo de determinar suas
caracteristicas fisico-quimicas. Ambos os materiais foram caracterizados quanto a

sua composi¢ao quimica e mineralogica.

3.2.1. Fluorescéncia de Raios X

Para Nascimento Filho (1999, p. 2) fluorescéncia de raios X (FRX) € uma
andlise baseada “na medida das intensidades dos raios X caracteristicos emitidos
pelos elementos quimicos componentes de cada amostra quando devidamente
excitada”. O método FRX é utilizado para analisar amostras de minérios, matérias-
primas, ligas metalicas, ceramicas e argilas (CENTRO DE TECNOLOGIAS DO GAS,
2008).

As analises quimicas foram realizadas em pérola fundida, por fluorescéncia
de raios X utilizando um espectrometro por dispersdo de comprimento de ondas tipo
WDS (Philips PW2400).

3.2.2. Difragao de Raios X

A difracdo de raios X (DRX) “permite a identificacdo de minerais em geral,
argilominerais e a caracterizacdo de matérias-primas ceramicas” (LABORATORIO
DE ANALISES DE MINERAIS E ROCHAS, 2008). De acordo com Alberts, et al
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(2002, p. 34) “a técnica de DRX tem sido amplamente utilizada para a determinacéo
de fases cristalinas em materiais ceramicos”.

As analises de fases foram realizadas com as amostras secas, por difracdo
de raios X (Philips PW 1830). As fases foram identificadas com auxilio do aplicativo
X'Pert HighScore (Philips), com radiacéo incidente CuKa (1,5418A), operando a
30kV e 15mA, com intervalo 20 entre 0°e 75° passo de 0,05°e tempo de leitura de
1s).

3.3. Secagem da Pasta Ceramica e do Residuo

Na secagem as amostras foram mantidas em estufa a 100°C com variacdo na
temperatura da estufa em 5°C por 72 horas, e monitoradas a cada 24h até se obter
massa constante. Apds completa secagem as pecas foram trituradas manualmente

formando pedacos ndo uniformes com variados tamanhos.

3.4. Desagregacao da Pasta Argilosa

A moagem consiste em uma operacao para reduzir o tamanho das particulas,
gerando finos de ceramica. No caso de argilas, o processo consiste na
desagregacdo da pasta para se obter o material como um fino pé. Para a
desagregacao da pasta foi utilizados moinhos de bolas com 6L de capacidade
interna. Para cada moinho foram utilizados 2L de bolas pequenas, 0,4L de bolas
grandes, e 2L de pasta ceramica, sendo deixado em torno de 0,6L como espaco

vazio, para um melhor rendimento do processo, Figura 13.
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Figura 13. (a) moinho de bolas; (b) carregamento do moinho; (c) tamanho das bolas, do autor, 2009.

O material foi desagregado em rotacdo maxima, por oito horas; esta etapa foi
realizada novamente para todo o material ceramico utilizado, em torno de 20L.

3.5. Preparagdo das Formulagcfes Ceramicas

Para uma melhor homogeneizacdo do material resultante, o moinho de bolas
foi utilizado novamente para fazer a mistura com o residuo de minério de ferro, desta
vez ndo sendo utilizadas as bolas. Foram utilizadas somente duas misturas, de 5% e
15% sobre a massa, mais o ponto central com 10%, segundo planejamento
experimental adotado, Tabela 5.

Tabela 5. Misturas entre a pasta ceramica e o residuo, do autor, 2009

Mistura 5% residuo 10% residuo 15% residuo
Pasta ceramica (g) 950 900 850
Residuo (g) 50 100 150

ApOs as misturas vem a etapa de adicdo de agua para granulacdo. Para cada
100g do material foram adicionados mais 6g de 4gua, ou seja, 6%, dando um total
de 106g. Foi utilizado um pulverizador e a &agua foi adicionada lentamente as
misturas, sendo utilizado um saco plastico pra homogeneizacdo, Figura 14. As
misturas foram mantidas por 24h e em seguida foram passadas através de uma

malha de 1 mm para granular, tendo-se entdo o pé pronto para prensagem.
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Figura 14. Misturas, do autor, 2009

3.6. Prensagem das Misturas

Agora devidamente misturadas a pasta ceramica in natura e o residuo, as
misturas resultantes foram prensadas em prensa hidraulica com pressédo especifica
de 300kgf/cm?; esta etapa foi realizada na empresa COLORMINAS Colorificio e
Mineracédo, Icara, Figura 15. As misturas foram separadas em recipientes contendo
25¢g, em funcdo da capacidade do molde da prensa hidraulica da empresa,
perfazendo um total de 120 pastilhas, Figura 16.
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Figura 15. Prensa hidraulica, do autor, 2009

Figura 16. Pastilhas prensadas, do autor, 2009

3.7. Queima

Apbs secagem das pecas em estufa a 100C por 24h (Figura 17), as pecas de
todas as misturas foram queimadas (Figura 18) segundo os ciclos descritos no
planejamento experimental da Tabela 6, que também mostra as misturas utilizadas
entre a pasta ceramica e o residuo de minério de ferro segundo um planejamento

experimental estatistico.



Figura 17. Estufa para secagem das amostras prensadas, do autor, 2009

Tabela 6. Planejamento experimental estatistico fatorial completo do tipo 23 com ponto central

replicado duas vezes (23+3)

ensaio residuo (%) temperatura (t) tempo (min)

1 5 850 20
2 15 850 20
3 5 950 20
4 15 950 20
5 5 850 40
6 15 850 40
7 5 950 40
8 15 950 40
9(C)* 10 900 30
10 (C)* 10 900 30
11 (C)* 10 900 30

Fonte: do autor, 2009
*(C) ponto central

Cada ensaio corresponde a uma situacao de queima.

Figura 18. Forno elétrico de laboratério utilizado para queima das misturas, do autor, 2009
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3.8. Caracterizacéo das Misturas

Para o desenvolvimento de uma boa formulagdo de pasta ceramica faz-se
necessario analisar as principais caracteristicas do produto acabado obtido,
principalmente quando s&o utilizados residuos industriais em sua composicdo. Esta
analise é feita pela realizacdo dos ensaios de retracdo de queima, absorcdo de
adgua, variacdo de tonalidade e resisténcia mecanica a tragdo por ensaio de

compressao diametral.

3.8.1. Retracado de Queima

Retracdo de queima (RQ) € a variacdo das dimensdes de um corpo devido a
perda de material ou reacdes durante o processo de queima como perda de agua,
diminuicAo dos poros na massa ceramica, degaseificacdo, de modo que as
particulas ocupam o0s espagos vazios deixados, ocorrendo uma diminuicdo de
medidas. Os corpos-de-prova secos sdo medidos com um paquimetro e apos a
gueima faz-se uma nova medicao, o calculo da retracdo de queima segue a seguinte

equagao:

RQ = %.100(%) (®)

onde RQ é o percentual da retracdo de queima (%), di € o diametro inicial (mm) e d;

€ o diametro final (mm).

3.8.2. Absorcéo de Agua
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O ensaio de absor¢do de agua (AA) avalia 0 aumento de massa em agua das
placas ceramicas, quando estas sdo submersas em agua por um determinado
periodo de tempo; a quantidade de agua absorvida representa indiretamente a
porosidade aberta do material ceramico devido a sua permeabilidade. As amostras
foram secas em estufa por 48h e entdo foram pesadas em uma balanga de preciséo.

Depois de esfriadas em temperatura ambiente, as amostras foram colocadas
em recipiente metéalico, submersas em agua com temperatura ambiente, com uma
lamina de aproximadamente 10 mm a partir da superficie da primeira peca da pilha,
Figura 19. Foram ensaiadas cinco amostras de cada mistura. A absor¢cédo de agua é
determinada pela seguinte equacéo:

AA =W TMs 400(0) (9
m

S

onde m, é a massa do corpo-de-prova umido (g), apés a fervura ou hidratacdo, ms €
a massa do corpo-de-prova seco (g).

Figura 19. Amostras submersas em agua a temperatura ambiente, do autor, 2009

3.8.3. Variagéo de Tonalidade
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Colorimetria é a ciéncia que estuda a medida das cores, e que desenvolve
métodos para a quantificacdo da cor, ou seja, para o desenvolvimento de valores
numericos da cor. O aparelho usado para este tipo de ensaio € o colorimetro, que
utiliza alguns comprimentos de onda do espectro total e fornece informacdes sobre a

cor.

White

Red
-

Black

Figura 20. Plano de cromaticidade, NEWSPAPER & TECNOLOGY, 2009

As cores podem ser definidas utilizando trés coordenadas de cor L*, a* e b*,
orientadas no espaco a 90°entre si, formando o que pode ser denominado espaco
de cor. A coordenada L* € uma indicacdo de claro e escuro, ou seja, branco e preto,
a coordenada a* € uma indicacdo da cromaticidade, Figura 20, na direcdo do verde
(-) a vermelho (+) e a coordenada b* é uma indicagdo da cromaticidade na direcéo
do amarelo (+) ao azul (-), como mostra a figura 15.

A diferenca de cor é definida pela seguinte equacao:

AE = J(AL*} + (pa*} + (Ab*F (o)

onde AE é o vetor que resulta da soma vetorial das diferencas de cor componentes,

a raiz quadrada dos quadrados, sendo que AL =L_-L,, Aa =a,-a, e

Ab" =b, -b,. O sub-indice “e” significa peca de ensaio; o sub-indice “p” significa
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peca padrdo; e o * indica que os valores L, a e b referem-se as coordenadas
CIELAB revisadas em 1976.

3.8.4. Resisténcia a Tracao por Compressdo Diametra |

A determinacédo da resisténcia a tracao utilizando compressao diametral € um
ensaio que mede a resisténcia da material a se romper quando submetido a uma
carga compressiva; realiza-se com o auxilio de uma maquina universal de ensaios,
onde a pecga ceramica € apoiada ao longo de seu didmetro e entdo comprimida
contra uma célula de carga que mede a forca necessaria para que se rompa.

Para o calculo de resisténcia mecanica a tracdo (o1) a partir da compressao

diametral utiliza-se a seguinte equacao:

_ 2P

o =i

(11)

onde P é a forca de ruptura por compressao (N), | € a altura da amostra (mm), e d é
o diametro da amostra (mm).

Dez amostras de cada mistura foram submetidas ao ensaio de compressao
em uma maquina universal de ensaios (EMIC, modelo DL10000, com velocidade de

ensaio de 1mm/min), localizada no Laboratério de Materiais (LAMAT) da UNESC.
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4. Resultados e Discussao

Neste capitulo serdo descritos os resultados das analises das matérias-
primas utilizadas no trabalho e os ensaios realizados para o desenvolvimento deste

trabalho cujos conceitos estéo descritos no capitulo 3.

4.1. Andlises da Pasta de Argila e do Residuo de Mi  nério de Ferro

A tabela 6 apresenta a composicdo quimica da pasta ceramica e do residuo
de minério de ferro utilizados para o desenvolvimento deste trabalho. Pela anélise da
composicdo quimica, a pasta ceramica € tipicamente refrataria pelos elevados
teores de alumina e silica e baixos teores de 6xidos fundentes (NaO, K,0, CaO e
MgO) que apresenta; além disto, contém quantidade intermediaria de 6xido de ferro,
responsavel pela cor avermelhada do produto com ela produzido. Por sua vez o
residuo de minério de ferro é basicamente formado por éxido de ferro e silica, com
um pequeno teor de alumina, o que levou ao objetivo do trabalho, controlar a cor

avermelhada da pasta ceramica durante sua queima.

Tabela 7. Analise quimica da pasta de argila e do residuo de minério de ferro

MP (%) S|02 A|203 T|02 Fe203 CaO MgO Kzo NaZO MnO P205 PF

Pasta 70,1 165 12 25 <0, 05 06 01 <0,1 0,1 8,2
Residuo 20,1 2,3 o1 71,7 01 - - - 01 02 54

Fonte: do autor, 2009

A andlise mineraldgica destas matérias-primas confirma suas caracteristicas:
a pasta ceramica é formada por caulinita, com provavel presenca de ilita ou mica. A
Figura 21 mostra o difratograma desta, com 0s espagamentos .

A Figura 22 mostra o difratograma do residuo de minério de ferro.
Basicamente este residuo é formado por hematita, goetita, quartzo e provavelmente

caulinita, como elemento secundario.
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Figura 21. Difratograma de amostra da pasta ceramica, mostrando os espacamentos, do autor, 2009
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Figura 22. Difratograma de amostra do residuo de minério de ferro, do autor, 2009

Os materiais ceramicos apresentam uma reprodutibilidade muito menor que

0S materiais metalicos. Desta forma é feito um tratamento estatistico nos resultados,
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sendo, portanto necesséria a realizagcdo de ensaios para se obter um valor

estatisticamente confiavel.

4.2. Andlises das Misturas

A tabela 7 apresenta os resultados de retracdo de queima, absorcédo de agua,
resisténcia a tracdo por compresséao e diferenca de tonalidade para o planejamento
fatorial estudado. Cada resultado € analisado individualmente a partir do capitulo
4.2.1.

Tabela 8. Resultados para o planejamento experimental estatistico fatorial completo do tipo 23 com

ponto central replicado duas vezes (23+3)

Ensaio Res. T t RQ AA o AE AE

(%) (T) (min) (%) (%) (MPa)  (Judd) (Judd)
1 5 850 20 15,31 17,37 2,572 0 22,931
2 15 850 20 15,11 16,29 2,624 0,073 29,486
3 5 950 20 15,99 15,99 342 0,159 19,886
4 15 950 20 16,13 15,95 2,893 0,155 26,738
5 5 850 40 15,58 16,88 3,069 0,057 21,863
6 15 850 40 15,38 16,82 2,512 0,081 28,077
7 5 950 40 15,99 16,76 2,951 0,153 19,751
8 15 950 40 16,13 16,91 3,032 0,205 26,46
9 10 900 30 15,99 16,56 3,857 0,274 25,35
10 10 900 30 15,77 16,80 3,878 0,164 24,763
11 10 900 30 15,71 17,07 3,828 0,224 25,831

Fonte: do autor, 2009
Nota: Res.=residuo; T=temperatura; t=tempo; RQ=retracdo de queima; AA=absorcdo de agua;

o=resisténcia a tragdo por compresséo diametral; AE=variacdo de tonalidade.



59

4.2.1. Retragdo Linear Apos Queima

Foram ensaiadas cinco amostras de cada uma das 11 formulagces (misturas).
Pela andlise de variancia da propriedade retracao linear (tabela 8) percebe-se uma
grande confiabilidade para os fatores temperatura (T), interacdo entre temperatura e
tempo (Txt), e tempo (t), com fatores p, que indicam a confiabilidade do sistema, de
0,003564, 0,026567 e 0,026828, respectivamente, indicando uma confiabilidade dos
resultados obtidos de 99,64%, 97,34% e 97,32% para a influéncia destes fatores
sobre a retragéo linear de queima.

Tabela 9. Andlise de variancia para a retracdo de queima (%)

Fator SQ g MQ Fo p R2
Res. (%) 0,000008 1 0,000008 6,17124 0,067905 0,959
T () 0,000047 1 0,000047 37,72082 0,003564

t (min) 0,000015 1 0,000015 11,68321 0,026828
Res.xT  0,000008 1 0,000008 6,18006 0,067776

Res.xt 0,000000 1 0,000000 0,00005 0,994493

Txt 0,000015 1 0,000015 11,75594 0,026567

Erro 0,000005 4 0,000001

SQ Total 0,000123 10

Fonte: do autor, 2009

Para a andlise do fator mais influente sobre a retracdo de queima (teor de
residuo, temperatura de queima, tempo de patamar de queima, ou suas interacdes),
inicialmente deve-se verificar o fator Fo, que indica qual a maior fonte de
variabilidade, ou seja, qual modelo € o mais significativo. Quanto maior o valor do
teste F, maior sera a significancia para o modelo testado.

Assim, para a retracao de queima os fatores mais significativos séo T, Txt e t,
com confiabilidades de 99,64%, 97,34% e 97,32%. A partir dos dados da ANOVA
(analise de variancia), os resultados para retracdo de queima foram representados
graficamente como curvas de nivel, a partir de uma superficie de resposta para a
interacdo Txt, que engloba os fatores mais influentes, Figura 24. Pelos graficos

percebe-se claramente o efeito da temperatura e do tempo na retracdo de queima: a
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maior tendéncia a retragdo ocorre para as maiores temperatura e menor tempo de

patamar. Para temperaturas mais altas, se o tempo de patamar for elevado, ocorrera

diminuicdo da retracdo, com forte tendéncia a expansao das amostras: para 35min

de patamar, Figura 23, valores negativos de retracao sao obtidos, ou seja, expansao

do material.

Deve ser observado que o ajuste dos resultados observados, dado pelo fator

R2, é muito bom (R2=0,959). O ajuste perfeito dos resultados ao modelo estudado
seria dado pelo valor de R2=1,00.
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Figura 23. Superficie de resposta e curva de nivel para a retracédo de queima, do autor, 2009

Para a retracdo de queima, em funcdo dos resultados obtidos, ndo houve
efeito da adicdo do residuo de minério de ferro, o que é muito interessante em
relagéo a estabilidade dimensional do produto acabado.

4.2.2. Absorcéo de Agua

Para a absorcdo de agua foram ensaiadas também cinco amostras de cada
mistura. Conforme a tabela 9, analise para a absorcdo de agua, percebe-se que
para o teste Fo mais significativo, a temperatura (T), o fator p corresponde a
0,139734, indicando deste modo uma confiabilidade de 86% para os resultados, e

em seguida, a interagcdo entre o teor de residuo e o tempo de patamar de queima,
com uma confiabilidade de 62,82%.

LolUbbn

A



61

A partir dos dados da ANOVA (analise de variancia), os resultados para
absorcdo de agua estao representados graficamente como superficie de resposta e
curva de nivel para a interacdo entre teor de residuo e tempo de patamar (Res.xt),
Figura 24, pois é impossivel uma anadlise isolada da temperatura como fator mais
influente sobre a absor¢do de agua, observando-se que as interacdes entre o teor
de residuo e a temperatura, e entre a temperatura e o tempo de patamar ndo
tiveram qualquer significancia estatistica. O ajuste dos valores observados ao

modelo para a absorcéo de agua é R?=0,64, sendo apenas razoavel.

Tabela 10. Analise de variancia para a absorgdo de agua (%)

Fator SQ g MQ Fo p R2
Res. (%) 0,000006 1 0,000006 0,368969 0,576362 0,642
T (C) 0,000059 1 0,000059 3,382521 0,139734

t (min) 0,000003 1 0,000003 0,167025 0,703703
Res.xT  0,000006 1 0,000006 0,331314 0,595718

Res.xt 0,000018 1 0,000018 1,009880 0,371790

Txt 0,000004 1 0,000004 0,203079 0,675594

Erro 0,000069 4 0,000017

SQ Total 0,000194 10

Fonte: do autor, 2009

Pela superficie de resposta e pela curva de nivel, Figura 24, percebe-se a
influéncia do teor de residuo e do tempo de patamar de queima na reducdo da
absorcdo de agua: quanto menor o teor de residuo nas misturas, e quanto menor o
tempo de patamar de queima, menor a absor¢cao de agua, isto, é claro, levando-se
em conta que estes fatores tém pouco efeito sobre os valores de absor¢cao de agua
das amostras estudadas, menos de 1% do total.

A analise de variancia mostra claramente que é a temperatura o fator que
mais afeta a absorcédo de agua, o que € esperado, pois nem a pasta ceramica, nem
o residuo de minério de ferro contém elementos fundentes, o que poderia reduzir a
absorcdo de agua por formacao de fase liquida viscosa pela agdo de eutéticos de
baixa temperatura de fusdo. Neste caso, a reducdo da porosidade aberta — e da
absorcdo de agua — ocorre apenas com o aumento da temperatura de queima do

sistema.
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Figura 24. Superficie de resposta e curva de nivel para a absorcdo de agua, do autor, 2009

4.2.3. Resisténcia Mecanica a Tragcao por Compressao

Diametral

Para a determinacdo da resisténcia mecéanica a tragdo foram ensaiados dez

corpos-de-prova de cada uma das 11 misturas. A resisténcia mecanica a tracéo foi

determinada pela forca de ruptura dos corpos-de-prova por compressao diametral.

Conforme a tabela 10, relativa a analise para a resisténcia a tracdo, o teste Fo mais

significativo novamente ocorre para a temperatura (T),

com um fator p

correspondendo a 0,283786 (confiabilidade de 71,6%). Sendo assim, o fator mais

influente é a temperatura para o ensaio de resisténcia a tracédo. O ajuste dos valores

observados ao modelo para a resisténcia a tracao € bom (R2=0,81).

Tabela 11. Analise de variancia para a resisténcia a tracéo (%)

Fator SQ g MQ Fo p R2
Res. (%) 0,008700 1 0,008700 0,081943 0,788895 0,808
T (C) 0,162436 1 0,162436 1,529878 0,283786

t (min) 0,022496 1 0,022496 0,211873 0,669214
Res.xT  0,008844 1 0,008844 0,083295 0,787220

Res.xt 0,000004 1 0,000004 0,000035 0,995569

Txt 0,022533 1 0,022533 0,212226 0,668961

Erro 0,424702 4 0,106175
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SQ Total

Fonte: do autor, 2009

2,206495 10

A partir dos dados da ANOVA, os resultados para a resisténcia mecanica néao
podem ser representados graficamente como curvas de nivel ou superficies de
resposta, pois as interacbes entre os fatores ndo apresentaram minima

confiabilidade.

4.2.4. Variagéo de Tonalidade

Para a variacdo de tonalidade foram ensaiadas cinco amostras de cada uma
das 11 formulacdes. Neste ensaio foi determinada a variacdo de tonalidade entre

cada amostra e um padrao, a formulagéo 1, ou seja, AE = E_,;5, = E;mostra» SENMO E

apresentado em Judds, em escala CIELAB. Como a pasta de ceramica apresenta
gueima branca, e o objetivo foi colorir a pasta com o residuo de pelotizacdo de
minério de ferro, para melhor comparacéo a formulacéao 1 foi considerada o padrao,
apresentando coordenadas colorimétricas na escala CIELAB iguais a L*=78,55 Judd,
a*=3,80 Judd e b*=17,31 Judd

Conforme a tabela 11, analise para a variacdo de tonalidade, percebe-se que
para o teste Fo mais significativo, 10,42, o fator p corresponde a 0,032, indicando
deste modo uma confiabilidade de 96,8% para os resultados. Sendo assim, o fator
mais significativo € a temperatura para o ensaio de variacdo de tonalidade, com a

maior confiabilidade entre os resultados obtidos.

Tabela 12. Analise de variancia para a variacéo de tonalidade (%)

Fator SQ g MQ Fo p R2
Res. (%) 0,000237 1 0,000237 0,12616 0,740385 0,884
T () 0,019575 1 0,019575 10,42361 0,032019

t (min) 0,000002 1 0,000002 0,00115 0,974521
Res.xT  0,000243 1 0,000243 0,12966 0,736990

Res.xt 0,000006 1 0,000006 0,00333 0,956771

Txt 0,000003 1 0,000003 0,00176 0,968544
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Erro 0,007512 4 0,001878
SQ Total 0,064911 10

Fonte: do autor, 2009

A partir dos dados da ANOVA, os resultados para a variagcado de tonalidade
também nao podem ser representados graficamente como curvas de nivel ou
superficies de resposta, pois as interacdes entre os fatores ndo apresentaram
minima confiabilidade. O ajuste dos valores observados ao modelo de variacédo de
tonalidade é R2=0,884, um ajuste adequado ao modelo. Para superficies ceramicas
sem brilho um valor de AE préximo a 1,00 Judd deve ser utilizado. Estes séo valores
de AE quando ndo se quer observar uma variacao de tonalidade da amostra. Pode-
se perceber que todos os valores de AE para todas as formulacdes apresentaram
variagdo muito inferior a este valor, o que comprova a grande eficiéncia e
estabilidade do residuo de mineracdo como pigmento para a ceramica vermelha,
pois, como mencionado anteriormente, a pasta ceramica original, sem residuo,
guando queimada industrialmente apresenta-se clara.

Como n&o houve variacdo de tonalidade significativa para as amostras
queimadas em relacdo a formulagdo 1, tomada como padrdo, decidiu-se avaliar o
efeito da adicdo do residuo sobre a pasta branca original, para verificar a variacao
de tonalidade com adicdo de residuo em relacdo a pasta sem adi¢céo de residuo.

A partir da tabela 12, dados para andlise da variacdo de tonalidade em
relacdo a pasta queimada sem adicdo de residuo, percebe-se que para o teste Fo
mais significativo, 30,88, o fator p corresponde a 0,005, indicando deste modo uma
confiabilidade de 99,5% para os resultados. Sendo assim, o fator mais significativo &
novamente a temperatura para o ensaio de variacdo de tonalidade, com a maior

confiabilidade entre os resultados obtidos.

Tabela 13. Andlise de variancia para a variacao de tonalidade (%)
Fator SQ g MQ Fo p R2
Res. (%) 0,0074 0,007438 0,02884 0,873401 0,990
T (C) 7,9646 7,964623 30,87765 0,005134
t (min) 0,0739 0,073870 0,28638 0,620914
Res.xT  0,0050 0,004972 0,01928 0,896285

1
1
1
1
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Res.xt 0,0318 1 0,031767 0,12316 0,743339
Txt 0,0809 1 0,080899 0,31363 0,605337
Erro 1,0318 4 0,257941

SQ Total 102,0828 10

Fonte: do autor, 2009

Novamente, a partir dos dados da ANOVA, os resultados para a variagao de
tonalidade também ndo podem ser representados graficamente como curvas de
nivel ou superficies de resposta, pois as interacfes entre os fatores néo
apresentaram minima confiabilidade. O ajuste dos valores observados ao modelo de

variacdo de tonalidade € R2=0,99, um ajuste excelente ao modelo.
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5. Conclusdes

Neste trabalho de avaliacdo do efeito da incorporacao de rejeito de minério de

ferro na composi¢do de uma ceramica argilosa, foi possivel concluir que:

7

A pasta ceramica utilizada € tipicamente refrataria e com baixo
percentual de 6xido de ferro, o que permite que tenha uma queima
clara; € basicamente caulinitica, com provavel presenca de ilita ou
mica, o que lhe confere plasticidade. Por sua vez, o residuo de minério
de ferro € composto basicamente por minério de ferro e silica, com
alumina em menor percentual; trata-se de um residuo composto por
hematita e goetita, com quartzo como fase minoritaria e provavel
presenca de caulinita. Trata-se, portanto, de um potencial material para
agir como pigmento ceramico.

Com relagdo a retracdo de queima apresentada pelo sistema, a maior
tendéncia a retracdo ocorre para as maiores temperatura e menor
tempo de patamar. Para temperaturas mais altas, se o tempo de
patamar for elevado, ocorrerd diminuicdo da retragdo, com forte
tendéncia a expansao das amostras para tempos de patamar maiores
que 35min.

A andlise de variancia mostra claramente que é a temperatura o fator
gue mais afeta a absorcdo de agua, o que € esperado, pois nem a
pasta ceramica, nem o residuo de minério de ferro contém elementos
fundentes, o que poderia reduzir a absorcdo de agua por formacéo de
fase liquida viscosa pela acdo de eutéticos de baixa temperatura de
fusdo. Neste caso, a reducao da porosidade aberta — e da absorcéo de
agua — ocorre apenas com 0 aumento da temperatura de queima do

sistema.

A partir dos dados da ANOVA, os resultados para a resisténcia mecanica néao

podem ser analisados em funcdo dos outros fatores, teor de residuo e tempo de

patamar,

pois as interacbes entre os fatores ndo apresentaram minima

confiabilidade. Somente a temperatura apresentou forte influéncia sobre a

resisténcia mecanica do sistema.
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Os resultados para a variacdo de tonalidade também n&o podem ser
analisados em funcéo dos outros fatores, teor de residuo e tempo de patamar, pois
as interacdes entre os fatores ndo apresentaram minima confiabilidade. Novamente,
somente a temperatura foi significativa para a variacdo de tonalidade, tanto entre as
formulagBes como em relacdo a pasta com queima branca, sem adicao de residuo.

Finalmente, percebe-se a adequagcdo do uso de planejamento experimental
estatistico para o projeto e analise dos resultados do estudo desenvolvido. Com este
meétodo foi possivel inequivocamente determinar quais os fatores que influenciam as
propriedades obtidas com a adi¢do de residuo de processamento de minério de ferro
em uma pasta utilizada por uma indastria de cerdmica vermelha da regido de

Criciiima.
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