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RESUMO

PICHORIM, Andréia. Ceramica vermelha a partir de lodo galvanico, lodo de anodizacao
do aluminio e areia de fundicao. 2018. 82 f. Dissertacao (Mestrado) Universidade Tecnolo-
gica Federal do Parand. Programa de P6s-Graduacao em Engenharia Civil, Curitiba, 2018.

O principal objetivo deste estudo ¢ desenvolver um composito ceramico € uma tecnologia de
laboratério para a produgdo de materiais de constru¢do com maior percentual de lodo galvanico,
lodo de anodizagdao do aluminio, areia de fundigdo e argila tagua. Os corpos de prova foram
confeccionados com 20 g e 16 g em molde de 20 x 60 mm e prensados utilizando-se uma uni-
axial de 10 MPa. Os corpos de prova foram sinterizados a temperaturas de 900, 950, 1000,
1050, 1100, 1150, 1200 e 1250°C durante 6 horas. Foram realizadas analises de densidade,
perda ao fogo, FRX, DRX, MEV/EDS, TGA/DSC, retragao linear apds queima, absor¢ao de
agua, resisténcia de ruptura a flexao e lixiviagdo, a fim de caracterizar as matérias primas e o
material ceramico desenvolvido. A concentragdo destes residuos, utilizados como matérias-pri-
mas, variou nos seguintes limites: lodo galvanico 0-10%, lodo de anodizagdo do aluminio 0-
75%, areia de fundicdo de 0-20% e a argila Tagua de 0-80%. Os valores de resisténcia de rup-
tura a flexdo na composicao 1 a 900 °C alcangaram 5,87 MPa e a 1250 °C alcangaram 12,99
MPa, na composicao 7 a 900 °C — 1,40 MPa, e a 1250 °C — 26,82 MPa. Através de métodos de
MEYV, observou-se que a temperatura de 900 °C a interag@o das particulas ¢ mecénica e a tem-
peratura de 1250 °C esta interagdo tornou-se coesa ¢ a argila funde-se transforma-se em um
material semelhante ao vidro. Os resultados do ensaio de lixiviagdo apontaram que os materiais
ceramicos apos a sinterizagao apresentaram tracos de Pb, Cu, Al e Fe, tendo imobilizado apenas
parte dos metais pesados analisados, o que os classifica como residuos perigosos. Em compa-
racdo com as normas brasileiras, no quesito resisténcia, as ceramicas atenderam aos parametros
para uso em blocos ceramicos para alvenaria estrutural nas categorias A, B e C e tijolos macigos
comuns para alvenaria, respectivamente, no entanto, a imobilizacdo de metais pesados carece
de ajustes para que se alcance um material ceramico ambientalmente amigavel.

Palavras-chave: Lodo galvanico. Lodo de anodizagdo do aluminio. Areia de fundi¢do. Cera-
mica.



ABSTRACT

PICHORIM, Andréia. Ceramic clay from Galvanic Sludge, Sludge from Anodizing Alumi-
num and Foundry Sand. 2018. 82 f. Dissertacdo de Mestrado — Programa de P6s-Graduagao
em Engenharia Civil, Universidade Tecnologica Federal do Parana. Curitiba, 2018

The main objective of this study is to develop a ceramic composite and laboratory technology
for the production of building materials with higher percentage of galvanic sludge, aluminium
anodizing sludge, foundry sand and clay Tagua. The bodies of proof (CPs) were made with 20
g and 16 g in 20 x 60 mm mould and with uniaxial press of 10 MPa. The CPs were sintered at
temperatures of 900, 950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200 and 1250° C for 6 hours. Density
analyses were performed, fire loss, FRX, DRX, SEM/EDS, TGA/DSC, linear firing shrinkage,
water absorption, flexural strength and leaching in order to characterize raw materials and de-
veloped ceramic material. The concentration of these residues, that were used as raw materials,
varied in the following boundaries: galvanic sludge 0-10%, aluminium anodizing sludge 0-
75%, 0-20% foundry sand and clay Tagua of 0-80%. The values of flexural strength in compo-
sition 1 were 900 °C reached 5.87 MPa and 1250 °C reached 12.99 MPa, and composition 7 to
900 °C — 1.40 MPa, and 1250 °C — 26.82 MPa. SEM to the temperature of 900 °C showed the
interaction of particles is mechanical and to the one of 1250 °C exhibited the cohesive interac-
tion and clay fusion produced a material similar to glass. The results of the leaching indicated
that the ceramic materials after sintering showed traces of Pb, Cu, Al and Fe, having immobi-
lised just part of heavy metals present in the composition, which classifies it as hazardous waste.
In comparison with the Brazilian standards, resistance aspect met the requirement for use in
ceramic blocks for structural masonry in categories A, B and C, and solid bricks for masonry,
respectively, however, the immobilization of heavy metals requires adjustments to achieve an
environmentally friendly ceramic material.

Keywords: Galvanic Sludge. Sludge from Anodizing Aluminum. Foundry Sand. Ceramic.
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1 INTRODUCAO

O Brasil ¢ o segundo maior produtor, segundo maior consumidor e quinto maior
exportador de ceramica do mundo, a produgdo concentra-se na regido sul, sudeste e nordeste,
segundo a Anfacer, 2016.

A produc¢do de ceramica consome uma grande quantidade de matéria prima natural e
apesar deste pais ter uma grande extensdo territorial, os recursos naturais ndo sao infinitos.
Além da grande producao de ceramica para as mais diversas areas, desde ceramicas especiais
utilizadas para revestir foguetes, até as mais simples como blocos para a construcao de casas,
ainda podem ser destacadas outras dreas em que o Brasil ¢ riquissimo: como na extragdo de
minério de ferro na qual situa-se em segundo lugar e na producdo de ferro em terceiro lugar no
mundo. Esse ferro todo na maioria das vezes recebe um tratamento de superficie para prolongar
sua vida util. E esse processo gera residuos carregados de metais pesados, que se ndo destinados
corretamente podem contaminar a agua, o solo, os animais e principalmente as pessoas,
causando sérios danos, inclusive cancer.

O desenvolvimento da industria metaltirgica ao longo das ultimas décadas tem gerado
grandes quantidades de residuos toxicos, como por exemplo lodo galvanico, lodo de anodizacao
do aluminio e areia de fundigao.

Do ponto de vista ambiental e econdomico, uma das maiores preocupagdes € o
tratamento, ou a disposicdo adequada da crescente quantidade desses residuos industriais,
classificados segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004) como Residuos Perigosos (classe I).
Portanto, ha uma busca por metodologias de valorizagdo e reciclagem desses residuos, que
devem ser economicamente vidveis, pois sao de extrema importancia, a fim de contribuir para
um desenvolvimento sustentdvel (TRAVAR, 2009).

A incorporagdo de residuos em massa cerdmica ¢ um processo utilizado como forma
de reciclagem dos mesmos, no caso do lodo galvanico e lodo de anodizag¢ao do aluminio estes
podem melhorar as propriedades da ceramica e evitar a contaminagao do ambiente, assim como
a areia de fundicdo que ajuda a diminuir a retragao.

Este estudo consiste em investigar experimentalmente a ceramica constituida a partir
desses residuos altamente poluidores e avaliar sua eficiéncia em comparacdo com as normas

brasileiras para ceramica.
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Uma ceramica a partir de residuos poupa o ambiente da extracdo de matéria-prima
natural e também evita a contaminacao pelos residuos, que tendo sua destinacdo correta nao
poluente.

A técnica foi desenvolvida pelo professor Vsévolod Mynrine, um pesquisador
renomado na area, que vem aplicando-a a varios residuos e obtendo muito sucesso.

Com a confeccdo desta ceramica e a combinagdo das matérias-primas sdo formadas
novas estruturas, capazes de encapsular os metais pesados poluidores e neutraliza-los.
Promovendo um reaproveitamento destes residuos sem desperdicio, poupando os recursos
naturais e convertendo em um material para a constru¢do civil Util, que ndo apresenta

toxicidade significativa.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBIJETIVO GERAL

e Estudar um novo material ceramico, obtido pela composicao dos residuos da galva-
nizagdo, anodizacao do aluminio, areia de fundi¢do e argila Tagud, e comparar com as

ceramicas utilizadas tradicionalmente na construgao civil.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Desenvolver compdsitos ceramicos a partir de lodo galvanico, lodo de anodizagao do
aluminio, areia de fundi¢do e argila Tagua;

e Analisar apds a sinterizacao dos compositos a formacgao de novas estruturas capazes de
promover a inertizagdo dos metais pesados contidos nos residuos;

e Comparar com as ceramicas tradicionalmente utilizadas na construgao civil brasileira.

2.3 JUSTIFICATIVA

Foram realizadas pesquisas em diversas fontes de artigos e publicagdes, € nao foi en-
contrado nenhum trabalho, que tivesse esses quatro materiais juntos, mas em dupla como: lodo
galvanico-areia de fundi¢do, lodo galvanico-argila, anodizagdo de aluminio-argila, lodo galva-
nico-anodiza¢do de aluminio. Nao foi encontrada em dissertagdes ou artigos nacionais e inter-

nacionais, essa composicao com os quatro elementos aqui utilizados.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo serdo abordados os trabalhos sobre o aproveitamento de lodo galvanico,
lodo de anodizacdao de aluminio, areia de fundi¢do e argila natural, para a fabricacdo de cera-
micas, utilizando processos de inertizagdo dos metais pesados presentes, processo esse que ini-

ciou neste século.

3.1 MATERIAL CERAMICO

A defini¢do de ceramica segundo Callister Jr (2009), ¢ que sdo materiais compostos
formados entre elementos metalicos ¢ ndo-metalicos: na maioria das vezes, consistem em Oxi-
dos, nitretos e carbetos, e ainda alguns referem como sendo ceramicas tradicionais aquelas que
contém minerais argilosos.

Esses minerais argilosos apresentam uma propriedade que favorece a inertizagcao de
residuos, porém ndo garante a possibilidade de estarem completamente inertes, tornando se
necessaria a realizacdo dos ensaios de lixiviagdo e solubilizagdo no produto final ap6s a adi¢ao
do residuo. Outra vantagem € que o processo térmico potencializa as reagcdes quimicas entre 0s

metais da argila e os demais componentes da massa (BORGO, 2005).

3.1.1 Ceramicas que Utilizam Residuos

A ceramica esta presente na histéria da evolu¢do da humanidade sendo utilizada de
inimeras formas, desde ferramentas até¢ cosméticos, passando pela importante funcao que cum-
pre junto a construcao de nossas casas. Observou-se a capacidade de inertizagdo de residuos
incorporados a sua massa. Desde entdo estdo sendo realizados inimeros estudos nesta area.

Os residuos podem ser classificados em: redutores de plasticidade, fundentes, combus-
tiveis, cinzas volantes, residuos de incineracao de rejeitos urbanos e radioativos. (MENEZES;
NEVES; FERREIRA, 2002).

Dentre os redutores de plasticidade destacam-se o: pd de basalto, p6 de granito, lama
de charmota, p6 de cimento, dolomita, p6 de rocha e chamota refrataria.

Os fundentes tém como caracteristica a maturagcdo do corpo ceramico, diminuindo a

temperatura de fusdo e promovendo uma economia de energia. Destacam-se os residuos da
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industria metal mecanica, geralmente compostos por metais pesados como o Cr, Co, Ni, Cd,
Cu, Zn entre outros e também as composi¢des silico-aluminosa (SiO2 + A>03), 0s quais sdo
objeto de estudo neste trabalho.

O uso como material combustivel pode se dar na mistura de residuos adicionados a
massa ceramica, provocando uma sensivel diminui¢do da resisténcia mecéanica do corpo, au-
mentando a quantidade de poros associados a queima do material organico presente.

As cinzas volantes e os rejeitos urbanos, podem conter varios contaminantes € metais
pesados. Normalmente adiciona-se a massa ceramica junto com um residuo fundente, afim de
auxiliar no processo de encapsulamento dos metais pesados.

Os residuos radioativos ndo sdo considerados matéria-prima para as ceramicas, con-
tudo sdo incorporados a massas ceramicas a fim de inertiza-los.

Neste contexto de incorporagdo de residuos a Italia, Alemanha e Portugal lideram o
desenvolvimento e pesquisa, seguidas por alguns paises asidticos, entretanto sente-se a falta de
investimento por parte dos EUA e paises com a inten¢ao de promover a destinagao dos residuos

e preservagao dos recursos naturais (MENEZES; NEVES; FERREIRA, 2002).

3.2 LODO GALVANICO

Desde sua descoberta os metais tém grande importancia na histéria da humanidade,
sendo um material resistente, mas suscetiveis a corrosdo. O tratamento de superficie surgiu
como forma de solucionar esse problema, sendo que o mais utilizado ¢ a galvanoplastia.

A galvanoplastia ¢ um processo quimico ou eletrolitico de deposi¢do de uma fina ca-
mada metalica em uma superficie, podendo ser metalica ou nao.

Esse processo gera uma grande quantidade de efluentes carregados de metais pesados
e aditivos, que em muitos casos sao misturados, tornando sua recuperagao um processo oneroso

e dificil.
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Figura 1 — Processo de Galvanizagdo

Processo “seco”
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Fonte: Betterman, 2017.

Conforme a Figura 1, as fases que compdem o processo de galvanizag¢do sdo: limpeza
alcalina, lavagem, decapagem 4acida, fluxante, secagem, banho de zinco, resfriamento e inspe-

¢ao.

3.2.1 Reutiliza¢ao de Residuos Soélidos da Galvanizagao

Viérios autores estdo trabalhando nesta area de pesquisa para sugerir destinacdes via-
veis para os residuos sélidos da galvanizagao.

Segundo Guo et al. (2015), que investigaram o grau de poluigao e risco a saide humana
por metais pesados, em duas fabricas de galvanizac¢ado localizadas na cidade do distrito de Guan-
gzhou Baiyun (China), os niveis de Hg, Pb e Cr no ar, foram maiores do que os limites da norma
e as concentragdes de Cd, Hg e Zn no solo atingiram um nivel de polui¢do moderado, mas
suficiente para que apontem um possivel risco cancerigeno.

Na Malasia, a recuperacao dos metais pesados contidos no lodo galvanico foi realizada
através de lixiviacao e solubiliza¢dao com o acido cloridrico (HCI) e acido sulfurico (H2SO4),
utilizando a temperatura em até 110 °C, com recupera¢do do cobre de 95% (SETHU; WHITE;
LECKIE, 2008).

Segundo Dang et al. (2015), a incineragao do lodo galvanico deve ser realizada com o
controle da temperatura entre 450 e 500 °C, levando em conta o processo de combustio ¢ a
decomposicdo da matéria organica no lodo, para que seja o mais limpa possivel.

Em estudo realizado por Geiger et al. (2015), a eletrodialise, baseada na migracao e
separacao dos ions em solugdo através de membranas de troca idnica permisseletivas e agao do

campo elétrico aplicado, resulta em uma economia de aproximadamente 55% nos refor¢os



18

semanais de sulfato de niquel presente o banho, 50% no reforgo de cloreto de niquel e 25% no
reforgo de acido borico. Os aditivos também foram recuperados, porém em menor percentual,
o que contribuiu para reducdo de 10% no refor¢o semanal dos mesmos.

O tratamento de residuos de lodo galvanico passa por muitas etapas envolvendo a li-
xivia¢do acida das lamas em &cido sulfurico, a purificacdo de aguas de lixiviagdo de sulfato,
utilizando uma sequéncia de hidréxido, sulfureto e precipitacdo do fluoreto para remover metais
trivalentes, Cu, Cd, Ca, Mg e Si, precipitacdo oxidativa para remover Mn, e finalmente, a pre-
cipitagdo de carbonato de zinco. A analise por DRX mostrou Zn-precipitado, adequado para
eventual producdo de matérias-primas para ceramica, metaliirgica, ou na industria de pigmento,
no entanto a recuperagdo foi de apenas 63-65% (JANDOVA; MAIXNER; GRYGAR, 2002).

Silva et al. (2005), analisou a lixiviagao de lodos galvanicos em acido sulfurico em
meio amoniacal a fim de determinar qual o melhor tratamento para estes residuos. Os metais
estudados foram Cu, Ni, Cr ¢ Zn. Para a lixivia¢do com acido sulfurico, conversdes maximas
obtidas foram de 88,6% de Cu, 98,0% de Ni e 99,2% de Zn e para a lixiviagdo em meio amo-
niacal obteve-se a extracao do Cu, Ni e Cr com taxas de conversao de cerca de 70% de Cu e
50% para Ni, muito abaixo do que os obtidos para a lixiviagdo com éacido sulfurico.

A utilizagdo do processo hidrometalurgico na recuperacao de Cu e Ni de lama galva-
nica ¢ vidvel economicamente. Isso acontece através de um processo de lixiviacdo do lodo em
solugdo de 4cido sulfurico, seguido pela cementagao de cobre, utilizando sucata de ferro como
agente precipitante. A taxa de recuperagdo de cobre foi de 99% com 99% de pureza e de niquel
foi de 99% com 98% de pureza (VILARINHO; CASTRO; RIBEIRO, 2011).

Segundo Yilmaz et al. (2015), a cinética da remoc¢do de niquel do lodo galvanico foi
estudada e avaliada através de varios modelos de dispersdo, a fim de avaliar os melhores mo-
delos de adsorcao favoraveis de niquel em nanoparticulas de TiO, adsorvente.

O processo de ferrite para as solugdes obtidas a partir de dois processos de reducdo
diferentes de cromo (VI), utilizando sulfito de sodio e sulfato ferroso como agente redutor mos-
trou uma eficiéncia de 100% na reducdo do cromo VI para o cromo III (ERDEM; TUMEN,
2004).

A recuperagao de metais do lodo galvanico passou por uma evolu¢ao com varios mé-
todos de processamento e tecnologias como a biotecnologia e biolixiviagdo demonstraram ser
promissoras neste processo (CUIL; ZHANG, 2008).

Em estudo realizado por Bratskaya et al. (2009), a remocao de metais pesados por
precipitacdo de floculacao, usando N-(2-sesquioxido) chitosans, potencializou a remocado de

Zn**, Cu®*, Ni** da agua.
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Segundo Capatina e Simonescu (2007), a vitrificagdo representa um dos modernos
métodos de tratamento de residuos tdxicos e radioativos, ao incorpora-las no vidro a tempera-
turas elevadas. A fusdo de matérias-primas (residuos de vidro, carbonato de sddio e os residuos
galvanica) foi realizada num forno eléctrico a 1450 °C durante 3 horas. As determinagdes ex-
perimentais demonstraram que o vidro apresenta alta viabilidade de processamento e pode ser
utilizado na industria.

O uso de lodo galvanico como matéria-prima para a fabricacao de ceramicas € possi-
vel, mas afeta as caracteristicas termofisicas. Sua inclusdo no valor de 9% promove a mudanga
estrutural do material, diminuindo a condutividade térmica, preservando a resisténcia mecanica
e ao calor simultaneamente (LEVITSKIIL; POZNYAK, 2015).

Para Pérez-Villarejo et al. (2015), o lodo galvanico tem um grande potencial como
elemento de incorporacao na fabricacdo de blocos ceramicos, promovendo menor retrabilidade
e porosidade quando da inclusdo de 5% na mistura de argilas utilizadas como matéria-prima.
De acordo com estes autores, quando realizada a queima por uma hora a 950 °C, atinge niveis
satisfatorios de inertizacao dos metais.

Zhongtu Li et al. (2015) verificaram a viabilidade de o lodo galvanico ser utilizado
como fonte para a extragdo de pigmentos utilizados na fabricagdo de ceramicas.

Em estudo realizado por Costa (2009), verificou-se que o lodo galvanico pode ser re-
aproveitado para extra¢do de pigmentos e estes empregados na industria ceramica. O objeto
desse estudo foi o pigmento Malayaite. A caracterizacao foi realizada utilizando difracao de
raios X, espectroscopia de reflectancia difusa para a aplicacdo em esmaltes ceramicos conven-
cionais. Os pigmentos ceramicos sdo de alta pureza (>96% malayaite) e desenvolvendo-se uma
cor borgonha devido a ocorréncia de Cr* e Cr** e Ni*",

Raupp-Pereira et al. (2007) estudaram a composi¢ao de ceramicas contendo residuos
industriais na base de S102-Al,03-Ca0O. Quatro materiais diferentes foram utilizados nas com-
posicdes do estudo: lamas anodizagdo, lamas da filtragdo / clarificagdo de dgua potavel, lamas
geradas durante o processo de serrar o marmore e areia de fundicdo. Foi observado o potencial
de utilizacao industrial desses residuos para a fabricagao de ceramica.

As propriedades fisicos-mecanicos de ceramicas contendo lodo galvanico podem in-
tegrar o fluxo de misturas e serem consideradas misturas 6timas para o emprego em azulejo de
fachada (ABDURAKHMANOV; EMINOV; MASLENNIKOVA, 2000).

Furlani et al. (2012) estudaram a preparagdo, caracterizagdo, sinteriza¢ao de ceramica,
contendo areia de fundicdo, argila amarela e argila vermelha. Os materiais foram secos, penei-

rados, prensados uniaxialmente e sinterizados durante 1 h, a temperaturas que variam de 900
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para 1140 °C. Todas as composigdes apresentaram fase vitrea, entretanto a com argila vermelha
apresentou melhores resultados.

Uma grande variedade de residuos tem sido pesquisada para a producao de tijolos,
incluindo cinzas e escorias. Os métodos para a producao de tijolos de residuos podem ser divi-
didos em trés categorias: queima, cimentagdo e geo-polimerizagdo. Essa ultima categoria pes-
quisada ¢ uma tecnologia que se baseia na reagdo quimica de silica e de alumina, s6lidos amor-
fos ricos com uma solugdo alcalina elevada, curada a temperaturas ambiente ou ligeiramente
elevadas. A produgdo industrial ainda ¢ limitada, mas deve-se cada vez mais investigar ¢ de-
senvolver formas de viabilizar a sua produ¢do e aplicacdo dos tijolos com base em residuos
(ZHANG; HE; SHAO, 2008).

Segundo Magalhaes et al. (2004), lamas resultantes da industria de galvanoplastia sao
uma fonte potencial de contaminagao ambiental devido ao seu alto teor de metais pesados. A
incorporacdo desses residuos em uma matriz de ceramica pode ser um caminho promissor para
suprimir o efeito prejudicial desse material no meio ambiente. Neste estudo foram avaliados os
metais (Al, Zn, Ni, Fe, Ca, Cu, Cr), presente na lama galvanica. A lixiviagdo sequencial foi
realizada em trés meios diferentes: aquoso, acetato e citrato, e como consequéncia a inertizacao
¢ melhorada para amostras queimadas.

A estabilizacdo de lamas galvanicas com aglutinantes minerais ¢ um método eficiente
para a destinagdo destes residuos, neste estudo os autores constataram que a adi¢do de cimento
em 5% e de silica em 10%, sdo suficientes para promover a imobilizagdo dos metais
(OSINSKA; SLOSARCZYK, 2009).

Garcia-Valles et al. (2007), incorporaram lamas de depuragdo e lamas galvanicas, em
uma matriz de vidro e observaram que os elementos contaminantes se concentraram nas fases
de espinélio, que sao as primeiras fases de cristalizacao durante o resfriamento do vidro.

Segundo Magalhaes et al. (2005), nos paises da UE sdao produzidas 150.000 tonela-
das/ano de lamas galvanicas que sdo gerados em cerca de 4000 industrias. Neste universo de
industrias geradoras foram coletadas 39 amostras de lodo galvanico para caracterizacdo. Carac-
teristicas de composi¢do quimica e de lixiviagao sdo feitas juntamente com a densidade, distri-
buicao de tamanho de grao e os valores de superficie especifica. A analise estatistica foi utili-
zada para agrupar os residuos de acordo com os parametros quimicos, para prever o potencial
de reutilizacdo como matérias-primas em diferentes aplicagdes

Os estudos da valoragao economica do lodo proveniente do processo de galvanizagao,

devido ao seu grande potencial poluidor, concluiram que o custo para a destinagdo do lodo
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galvanico ¢ $ 150,00 por tonelada, esse valor € pago a empresas terceirizadas que se encarregam
da destinacdo do residuo (ALVES; SEO, 2014).

Silva, ef al. (2008), investigaram a utilizacao de lodo galvanico contendo (Cr, Ni, Cu,
Zn, Pb), na producdo de vidro soda-cal-borosilicato. O percentual de residuo variou até 50%,
apods a fusdo em temperatura de até 1300 °C, os corpos de prova foram caracterizados por
plasma acoplado indutivamente, microscopio eletronico de varredura / espectroscopia de raios
X de energia dispersiva, microscopia de alta temperatura, ressonancia magnética nuclear, es-
pectroscopia de raios-X, e difracao de raios-X. A estabilidade quimica foi avaliada por ensaios
de ataque hidrolitico e vidros contendo até 40% em peso do lodo galvanico apresentaram boa

estabilidade quimica.

3.3 LODO DE ANODIZACAO DE ALUMINIO

A anodizagao do aluminio € um processo eletroquimico no qual uma pelicula de 6xido
¢ formada sobre a camada de aluminio, atribuindo dureza e resisténcia a corrosdo. O processo

de anodizacdo ¢ composto por uma série de fases, conforme Figura 2.

Figura 2 — Processo de Anodiza¢édo do Aluminio
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As fases que compdem o processo de anodizagdo sdo: desengraxe, lavagem, fosquea-
mento, lavagem, neutralizagdo, lavagem, anodizacao, lavagem, coloracao, lavagem, selagem e
lavagem.

Ao final do processo de anodiza¢ao do aluminio, se dé a geracdo de residuos, o cha-

mado lodo de anodizagdo do aluminio, que € objeto deste estudo.

3.3.1 Utilizagdo de Residuos Solidos da Anodiza¢ao do Aluminio

Para Thang et al (2011), o lodo de anodizagdo do aluminio foi incorporado a massa
ceramica juntamente com o cobre afim de melhorar a inertizagdo dos mesmos. As amostras
foram sinterizadas entre 650 °C e 1150 °C por 3 horas e a eficiéncia do processo ficou entre 40
a 95%. Obtendo melhores resultados com a temperatura de 1000 °C.

Estudos demostram que misturando o niquel alternativamente com alumina, corindo,
caulinita e mulita incorporados a massa ceramica e sinterizados a temperatura de 800 a 1480°C,
os autores obtiveram a inertizacdo dos metais com uma eficiéncia de 90% (SHIH; WHITE;

LECKIE, 2006).

3.4 AREIA DE FUNDICAO

A areia de fundigdo ¢ classificada como Residuo Sélido Industrial Inerte, Classe I B
segundo a NBR10004 (NBR, 2004), gerada na modelagdo de pecas de ferro fundido. Esse pro-
cesso utiliza grande quantidade de material para confec¢do dos moldes. O indice de consumo
de areia, dependendo do tipo de peca, varia de 800 kg a 1.000 kg de areia para cada 1.000 kg
de pegas produzidas.

A areia extraida de jazidas de cava ou rios ¢ utilizada no preparo dos moldes e mistu-
rada com materiais ligantes como a bentonita sodica ativada, p6 de carvado, outros aditivos e
agua, para obtenc¢do da areia verde, utilizada na producao de pegas de menor peso e tamanho.
Na maioria dos processos ¢ adicionada resina fenoélica, dificultando sua recuperagao e reutili-
zacao, gerando assim, grande quantidade de material a ser descartado em aterros industriais.

Furlani et al. (2013) avaliou a ceramica produzida com areia de fundigdo e caulin. As
misturas seguiram a proporcao de 20, 40, 60 e 80%, sendo sinterizadas por 1 hora em tempera-

tura variando entre 1100 a 1400 °C. Os materiais foram analisados quanto a retragdo linar e
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absor¢ao de 4gua, sendo que os sinterizados em temperatura inferior a 1200 °C apresentam uma
porosidade aberta, ou seja, poros com tamanho de 5 um. Enquanto os que foram sinterizados a
temperatura superior a 1200 °C apresentam porosidade fechada, ou seja, poros da ordem de 10
pm.

Segundo Alonso-Santurde et al. (2010), o residuo de uma industria pode ser a matéria-
prima de outra, sendo este um conceito moderno de ecologia industrial. O comportamento de
blocos ceramicos com areia de fundigao foi avaliado sob o aspecto de lixiviacao, ciclo de vida
e sais soluveis, pois estdo ligados ao fendmeno de eflorescéncia do bloco. Os resultados mos-
tram que a areia de fundi¢do pode substituir parte da argila com melhora da eflorescéncia, no
entanto deve ser levando em conta que Pb, Ar e Cr, ainda estdo presentes nos blocos ceramicos.

Alonso-Santurde et al. (2012), avaliaram o uso de areia de fundi¢do na producdo de
blocos ceramicos, em que a mistura contém teores entre 0 e 50%. O material foi misturado com
argila e queimado entre 850 a 1050 °C. As amostras foram submetidas a analises fisicas e mi-
neraldgicas, sendo que os melhores resultados apresentados foram das sinterizadas na tempera-
tura de 1050 ° C e com percentual de areia de fundi¢ao entre 25 e 35%.

Para Lin et a/ .(2017), que estudaram a fabricacdo de telhas ceramicas com incorpora-
¢do de cinzas de lodo de esgoto, residuos de vidro e areia de fundi¢ao, a melhor combinagao
foi: areia de fundi¢do de 10% a 15%, residuos de vidro de 15% a 20%, cinza de lodo de esgoto
em 10%, sinterizados a uma temperatura entre 1000 °C e 1050 °C, pode resultar em telhas de
boa qualidade.

Segundo Raupp-Pereira et al. (2006), que estudaram a caracterizagao dos materiais
baseados no sistema SiO>-Al,03-CaO para a incorporagdo a massa ceramica, dentre eles a areia
de fundicdo, utilizada em conjunto com residuos de vidro e cinzas de lodo do tratamento de
agua. Essa massa ceramica foi estudada para a aplicagao em escala industrial no processo de
extrusdo de telhas ceramicas com bons resultados.

Mymrine et al. (2016), estudaram uma nova composic¢ao para a produgdo de cerdmica
vermelha, os residuos utilizados foram: lodo de tratamento de 4gua municipal, areia de fundi-
¢do, residuos de vidro e sais de neutralizagdo acida. Os corpos de provas foram sinterizados a
900, 950, 1000, 1050 e 1100 °C, durante 6 h. Os resultados indicam que a ceramica alcangou
resisténcia de flexao até 18,4 MPa (sinterizado a 1050 °C), baixos valores de absor¢ao de dgua

e encolhimento linear, demonstram a eficiéncia deste compdsito.
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3.5 ARGILA TAGUA

A argila natural retirada em forma de laminas da jazida de Campo do Tenente, regido
metropolitana de Cutitiba denominada como argila Taguéa (nome de origem indigena Tupi, “ta-
wa” que quer dizer amarela), a qual apresenta caracteristica plastica e alto teor de 6xido de
ferro.

Segundo Cabral Junior et al. (2008), as Taguds apresentam bom desempenho
ceramico, sobretudo no processamento térmico. Com isso vem crescendo seu uso em substitu-
icdo as argilas de varzea, na ceramica vermelha, com vantagens técnicas e ambientais da ex-
tracdo, pois constituem depositos mais espessos € homogéneos, posicionados em situagdes
topograficas mais favoraveis para a lavra-fora das areas de inundagao.

Devido a grande extensao territorial do nosso pais, suas condigdes climaticas e hi-
drogaficas a classificagdo e caracterizagdao das argilas ainda ¢ realizada com um pouco de
dificuldade dependendo da regido coletada e do seu histdrico.

Essa caracterizagdo da argila pode ser realizada de forma qualitativa ou quantitativa.
Segundo Mas (2002), a analise qualitativa deve buscar:

e Fundentes Na;O e K»O, os quais conferem a argila resisténcia mecanica, quando
sinterizados entre 950 °C e 1000 °C;

e (CaO e MgO que sao responsaveis pela diminuicao da refratariedade das pegas,
quando sinterizados a 1100 °C;

e SiO; argilominerais, mica e o feldspato. A silica livre ¢ denominada quartzo.

e TiO2, responsavel por desviar a cor do material para o alaranjado;

e  MnOy, responsavel pela cor marrom;

e SO, indicam a presenca de gesso;

e Fey0s, a hematita confere coloragdo amarela e vermelha a argila. E responsavel pela
reducdo de plasticidade destes materiais, a resisténcia mecanica, o indice de retracao
e facilitam a secagem.

e AlOs, alumina, que esta em sua maior parte combinada na formagdo de ar-
gilominerais.

Ainda destacam-se impurezas como compostos a base de 6xidos de bario, calcio,
sodio, potassio e ferro que agem como fundentes promovendo a vitrificagdo do corpo ceramico
durante a queima, densificando e proporcionando uma melhor resisténcia mecanica (SILVA,

2008).
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Levando em consideragdo todos os estudos anteriores, o foco deste trabalho ¢ a utili-
zacdo destes quatro materiais: logo galvanico, lodo de anodizacdo do aluminio, areia de fundi-
¢do e argila Tagua, para a producao de ceramica.

Com exploragao minima dos recursos naturais e reutilizacdo de residuos industriais,
evitando assim a disposic¢do inadequada que pode levar a contaminacdo do ambiente e causar

doengas ao homem.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sera descrito a escolha dos materiais e os métodos de ensaios utilizados.

A escolha dos materiais para o preparo dos corpos de prova se deu pelas seguintes

razoes:

a) lodo galvanico: relagdo direta com o objetivo principal deste trabalho, devido ao seu
grande potencial poluidor e a problematica que envolve a destinagao em razao de
sua toxicidade;

b) lodo de anodizacdo do aluminio: residuo das industrias metaliirgicas que pode apre-
sentar potencial toxico devido a possibilidade de carreamento de metais pesados
oriundos de pegas metalicas, além de ocupacao de grandes volumes na sua disposi-
¢ao final. Este residuo foi utilizado como proposta de reuso na confec¢cdo do com-
posito, devido a sua caracteristica fundente;

c) areia de fundigdo: residuo produzido em grande volume na industria de fundigdo,
foi utilizado como elemento de estabilizagdo do tamanho do material ceramico;

d) argila: tinico elemento natural, foi utilizada como plastificador e ligante no processo
de pré-queima como facilitador do manuseio para processos tecnoldgicos.

Na Figura (3), tem-se as matérias-primas ja secas e peneiradas conforme foram utili-

zadas nas misturas dos compositos ceramicos.

Figura 3 — Matérias primas: a) Lodo Galvéanico; b) Lodo de anodizagdo do aluminio; c) Areia de Fundicdo; d)

Argila Tagua

a b C d

Fonte: autoria prépria, 2016.
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4.1 LODO GALVANICO

O lodo galvanico foi retirado do depdsito da empresa fornecedora Figura 4-a, em forma
de lodo timido, acondicionado em tambores tampados e transportados até o laboratorio de ma-
teriais da UTFPR no campus Ecoville, onde foram preparados os CPs e realizados os ensaios
desta pesquisa.

Depois de recebidos foram dispostos em bandejas metalicas Figura 4-b, secos em tem-
peratura ambiente e levados a estufa para secagem, permanecendo por um periodo de 24 horas
a 100 °C - 110 °C, ou at¢ apresentarem constancia de massa Figura 4-c. Com os graos secos, foi
utilizado o liquidificador industrial basculante (Siemsen- LB-15), para reduzi-los a granulome-
tria de po, até passar 100% na peneira Mesh 35 e acondicionado em recipientes fechados e

identificados.

Figura 4 — Lodo Galvanico: a) Local de coleta; b) Lodo in natura; ¢) Lodo seco

Fonte: autoria prépria, 2016.

4.2 LODO DE ANODIZACAO DE ALUMINIO

O lodo de anodizagdo do aluminio foi retirado do depdsito da empresa fornecedora,
em forma de lodo umido e acondicionado em tambores tampados e transportados até o labora-
torio.

Depois de recebidos foram dispostos em bandejas metalicas, secos em temperatura
ambiente e levados a estufa para secagem, ali permanecendo por um periodo de 24 horas a

100°C - 110 °C, ou até apresentarem constancia de massa. Com os graos bem secos, foi utilizado
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um liquidificador industrial para reduzi-los a granulometria de po, até passar 100% na peneira

Mesh 35 e acondicionado em recipientes fechados e identificados.

43 ARGILA TAGUA E AREIA DE FUNDICAO

A argila foi recebida como ¢ retirada da jazida, em forma de laminas sobrepostas (fo-
lhelhos) e a areia de fundi¢ao como sai do processo de cura a frio na forma de blocos (torrdes).
Depois de recebidos foram secos em temperatura ambiente e entdo submetidos ao moinho de
galga para trituracdo em graos menores. Apos a trituragdo, foram levados a estufa para secagem,
ali permanecendo por um periodo de 24 horas a 100 °C - 110 °C, ou até nao apresentarem mais
perda de peso. Com os graos bem secos, foi utilizado o pulverizador, para reduzi-los a granu-
lometria de po, por um minuto ou até passar 100% na peneira Mesh 35 e acondicionado em
recipientes bem fechados e identificados, seguindo os mesmos procedimentos do estudo de

Borgo (2005).

4.4 PREPARO DOS CORPOS DE PROVA

Esta etapa foi desenvolvida em dois locais: no Laboratério de Materiais e Métodos da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana (UTFPR) - Campus Ecoville e no Laboratorio de
Materiais Ceramicos da Universidade Federal do Parana (UFPR) — Campus Centro Politécnico.

A confeccdo dos corpos de prova foram realizadas no Laboratorio de Materias e Mé-
todos da Universidade Tecnologica Federal do Parand (UTFPR) — Campus Ecoville, e a sinte-
rizacdo dos corpos de prova (CPs) foram realizadas no Laboratdrio de Materiais Ceramicos da
Universidade Federal do Parana (UFPR) — Campus Centro Politécnico, para tanto utilizou-se a
metodologia de Sousa (1989), amplamente utilizada no desenvolvimento de pesquisas nacio-
nais (GUIDOLIN, 2016; KLITZKE, 2012; PEDROSO, 2012; PRAXEDES, 2014; RIBEIRO,
2008; SANTOS, 2013; TALLINI JUNIOR, 2009; TELOEKEN, 2011; TOLEDO, 2006; YOS-
HIMURA, 2005), que propdem os valores de 60x20 mm para as dimensdes de comprimento e
largura dos corpos de prova.

Os residuos foram submetidos a temperatura de 105°C (+5°C), com aferi¢des de peso
periddicas de modo que o material atingisse peso constante. Depois de secos foram moidos e

passados na peneira 0,47 mm.
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Foram produzidas 7 composi¢des e form confeccionados 40 corpos prova para cada
composicao, totalizando 280 corpos de prova, sendo que a primeira composi¢cao com 20 gra-
mas, e apos verificado a espessura dos corpos de provas optou-se por fazer as demais com 16
gramas, nas dimensodes de 60x20 mm para comprimento e largura.

A escolha das composi¢des que foram objeto deste trabalho partiu de um estudo piloto,
onde diversas composi¢des foram elaboradas, variando o percentual do lodo galvanico, lodo de
anodizagao do aluminio, areia de fundicdo e argila.

Os CPs foram preparados variando as concentracdes do lodo galvanico entre 0% a
10% em peso, da anodizacao de aluminio entre 0% a 75% em peso, da areia de fundi¢do entre
0% a 20% em peso, da argila entre 0% a 80% em peso, conforme Tabela 1. A quantidade da

agua variando entre 15% a 21% em peso do total.

Tabela 1 — Composi¢des das misturas trabalhadas
Composicdes (%)

Ne LG LAA AF AT
1 0 0 80
2 5 75 0
3 0 60 20 20
4 5 0 75
5 10 50 20
6 10 30 40
7 5 50 0 45

Fonte: autoria propria, 2016.

Os materiais foram pesados em balanga analitica com precisdo de 0,01 mg e colocados
no almofariz, acrescido de 4gua e misturado com o pistilo até¢ a forma¢do de uma mistura uni-
formemente umedecida e homogénea. A mistura foi entdo colocada no molde de ago para a
confec¢do do copo de prova e submetida a prensa uniaxial por 30 segundos com 10 MPa. Des-
moldado, procedeu a identificagdo no corpo de prova e a colocagdo na estufa por 24 horas a
100 °C —110 °C ou até apresentarem constancia de massa, conforme Figura 5-a. Ao ser retirado
da estufa o corpo de prova teve suas dimensdes conferidas e anotadas no registro de dados, para
avaliagdo da retragdo linear e densificacdo. Os corpos de prova secos de cada composicao foram
acomodados nas bases de caolim e em quintuplicata, colocados no forno para sinterizar por
periodos 1h-2h-4h-6h a temperaturas de 900 °C — 950 °C — 1000 °C — 1050 °C — 1100 °C —
1150 °C — 1200 °C e 1250 °C, conforme Figura5 -b, c,d, e, f, ge h.

Os ciclos de temperatura e tempos para cada teste de queima foram programados para

trabalhar automaticamente no seguinte regime:
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a) entrada na temperatura de 450 °C durante 2 horas;
b) continuacdo de aquecimento até temperatura maxima de 900 até 1250°C, durante 2
horas;

¢) fixagdo na temperatura maxima durante 1, 2, 4 ou 6 horas;

d) resfriamento até temperatura 250°C durante 4 horas;

e) desligamento de forno e resfriamento independente até temperatura ambiente.

Apo0s as queimas, novamente os corpos de provas tiveram suas dimensdes conferidas
e anotadas para avaliagao das alteragdes de tamanho e densidade.

Pelos resultados de resisténcia a compressao uniaxial, algumas destas composi¢des
foram descartadas. Apos a realizacdo dos testes preliminares, foram definidas para estudo mais

aprofundado as composicoes 1 e 7.

Figura 5 — CPs das composigdes: a) In natura; b) Composi¢do 1; ¢) Composi¢do 2; d) Composi¢ao 3; ¢) Com-

posicdo 4; f) Composicdo 5; g) Composicdo 6 ¢ h) Composigao 7
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g

Fonte: autoria prépria, 2016.

A figura 5 apresenta os CPs produzidos, sendo Figura 5 a in natura e nas demais (Fi-
guras 5-b-h) tem-se as sete composi¢des produzidas na integra. Além da diferenciagdo de cores
entre as composi¢des pode-se observar a diferenciagdo de cores na mesma composicao, pois a
cada cinco corpos de prova a temperatura foi elevada 50 °C, comeg¢ando em 900 °C até 1250 °C
e com a alteracdo da temperatura foram obtidas cores variadas, porosidade, absor¢do de agua,

resisténcia e lixiagao diferenciados para cada grupo de cinco CPs.
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4.5 ENSAIOS FISICOS, MICROSCOPICOS, QUIMICOS E MINERALOGICOS

No Centro Multiusuario de Caracterizagdo de Materiais (CMCM), da Universidade
Tecnologica Federal do Parana (UTFPR) - Campus Centro, foram realizados a microscopia
eletronica de varredura com andlise microquimica;

No Laboratério Multiusuario de Analises Quimicas (LAMAQ), foram realizados a
cromatografia do liquido lixiviado.

No laboratorio de Pesquisa e Extensao e Sala de Prensas, da Universidade Tecnoldgica
Federal do Parana (UTFPR) - Campus Ecoville, foram realizadosos ensaios de resisténcia de
ruptura a flexdo, absor¢do de 4gua por imersao, desidade aparente, retracao linear pds queima;

No Laboratério de Minerais e Rochas (LAMIR), foram realizados os ensaios de di-
fratometria de raios-x, perda ao fogo e fluorescéncia e na Usina Piloto de Tecnologia em Qui-
mica (LTA) da Universidade Federal do Parana (UFPR) — Campus Centro Politécnico, foram
realizados os ensaios de lixiviagdo e termogravimetria com calorimetria exploratoria de varre-

dura.

4.5.1 Resisténcia de Ruptura a Flexao

Os ensaios para obter a resisténcia de ruptura a flexao (RF) foram realizados utilizando
uma prensa EMIC DL10000, da Sala de Prensas da UTFPR, ajustada na com a velocidade de
0,5 mm/min., seguindo a norma NBR 5.014 (ABNT, 2012) por meio da equacao 1.

RF = (3PL) / (2bh?) (1)

Sendo:

RF - resisténcia de ruptura a flexao (MPa);

P - carga maxima suportada pelo corpo de prova (N);
L - distancia entre os suportes (mm);

b - largura do corpo de prova (mm)

h - espessura do corpo de prova (mm).
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4.5.2 Absorcio de Agua por Imersio

Com os CPs sinterizados, foram aferidos os pesos em balanga analitica com precisao
de 0,01 mg para a avaliagdo da absorcao de agua (AA), que foi realizada com a submersao dos
CPs em agua potavel em temperatura ambiente, comparando os valores de peso da amostra
antes e depois de percorrido 24 horas de submersdao NBR 15.270-3 (ABNT, 2005), conforme

equagao 2.

AA (%) = [(mu—ms)/ms] - 100 )

Sendo:
AA (%) - absorcao de agua (%),
mu - massa do corpo de prova umido (g);

ms - massa do corpo de prova seco (g).

Os corpos de prova sinterizados tiveram massa aferida em balanga analitica com pre-
cisao de 0,01 mg para a avaliagdo da absor¢ao de agua. Ap6s a marcagao em cada corpo de
prova, aferida sua massa e suas dimensoes (altura, largura e espessura), os CPs foram imersos
em agua potavel num frasco, que ficou com no minimo 2,0 cm de 4gua acima do corpo de prova
durante 24 horas. Apos esse periodo foram retirados da 4gua, enxugados levemente com papel
toalha para retirada do excesso de 4gua, pesados e aferidos novamente, para obter a quantidade
de agua absorvida em cada copo de prova, de cada composicdo. Esses procedimentos estdo
descritos na norma NBR 15.270-3 (ABNT, 2005). O resultado do ensaio de absor¢ao em % ¢
dada pela equacao 3.

(msat - ms)

AbsCP = x 100 3)

Sendo:
AbsCP - Absor¢ao de agua pelo corpo de prova em %;

msat - Massa da amostra saturada em agua apos imersao por 24h;

ms - Massa da amostra seca.
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4.5.3 Densidade Aparente

Foram aferidos os CPs em balanga analitica com precisao de 0,01 mg para determina-
¢cdo das suas massas em gramas e utilizado um paquimetro digital com precisdo de
0,01mm/.0005" para as medig¢des das dimensdes dos corpos de prova altura, largura e espessura
em milimetros (mm). O célculo da densidade aparente (da) ¢ dado pela da razdo entre a sua

massa seca ¢ o volume conforme equagao 4.

da =

m
v

(4)

Sendo:
da - densidade aparente em g/cm3;
ms - massa seca da amostra em gramas;

v - volume do CP em cm®.
4.5.4 Perda ao Fogo

O ensaio de perda ao fogo, realizado no LAMIR (UFPR), demonstra a presenga de
matéria organica ¢ dgua na amostra analisada. As amostras, previamente secas em estufa a
100°C, sao submetidas a temperatura de 1000°C durante duas horas em mufla, neste caso de
marca Jung e Linn. Apds esse periodo, a diferenca entre os pesos coletados antes e depois da

calcinagdo ¢ usada para obter o percentual de perda de massa, que ¢ calculado pela equagdo 5.
PF = [(m!' - m?) /(m® — m1)]- 100 (3)

Sendo:

PF - perda ao fogo;

m' - massa do cadinho somado & amostra;

m° - massa do cadinho;

m? - massa do cadinho somado a amostra calcinada.
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4.5.5 Fluorescéncia de Raio-X (FRX)

Este ensaio analitico identifica e quantifica os principais elementos quimicos em di-
versos tipos de minerais e rochas. Mediante amostra seca da matéria-prima a ser analisada que
passa por um moinho de disco, para obtencao de um pé fino e confeccionar uma pastilha pren-
sada e ser levada ao aparelho de fluorescéncia. A pastilha prensada para a analise ¢ prensada
com 7,0 g de p6 e 1,4 g de cera aglutinante. O equipamento de FRX do LAMIR ¢ da marca
Panalytical, modelo Axios Max com tubo de Rddio 4 kv.

4.5.6 Difratometria de Raio-X (DRX)

A composi¢do quimica dos materiais, realizada pelo LAMIR (UFPR), foi determinada
por espectrometro de fluorescéncia de raios-X modelo Philips/Panalytical, modelo PW 2400,
com a utilizacao de amostras pulverizadas em um moinho de disco, de marca AMEF e secas a
100°C em estufa por 24 horas, obedecendo aos procedimentos do laboratério. A técnica utili-
zada foi a de pastilha prensada, que consiste na realizagdo da analise a partir da prensagem de
7,0 g de amostra com 1,4 g de cera.

A principal fungdo do ensaio de difratometria ¢ a identificagdao das extruturas cristali-

nos sejam elas oranicas ou inorganicas.

4.5.7 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/EDS)

A microscopia eletronica de varredura (MEV) possibilita a andlise das estruturas mor-
fologicas e das composi¢de elementares em areas superficiais das amostras.

Estes ensaios foram realizados no CMCM (UTFPR) em um microscopio Carl
Zeiss/EVO MA 15, equipado com detectores de elétrons secundarios (SE) de alto vacuo (HV)
e de pressdo variavel (VP) e de elétrons retroespalhados (BSE), detector EDS Oxford X-Max
de 20 mm?, detector WDS Oxford IncaWave 500 com cristal adicional para analise de nitrogé-

nio, utilizando a vaporizador de ouro e carbono para recobrimento de amostras nao condutoras.
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4.5.8 Retracdo Linear P6s Queima

A retragdo linear pds queima (RLQ), ndo € um parametro que tem sua classificagdo
pelas normas brasileiras, mas ¢ um importante indicador da porosidade das ceramicas. Quando
esta apresenta-se porosa ¢ caracterizada por baixa retracdo, na ordem de 3%, o semi-poroso ¢
caracterizado por uma retracdo de 4-6% e o gresificado por uma retracdo linear de 8%

(BORLINI, 2002). A retracao linear pds queima ¢€ calculada pela equagdo 6.

RLQ (%) = [ —1*)/ 1] - 100 (6)

Sendo:
RLQ - retracdo linear de queima (%);
1' - comprimento inicial do corpo de prova seco (cm);

12 - comprimento final do corpo de prova sinterizado (cm).

4.5.9 Lixiviagao de Residuos Solidos

O ensaio de lixiviagao de residuos solidos avalia a quantidade de material que perma-
nece movel nas ceramicas ou neste caso de metais pesados que ndo foram imobilizados e podem
ser toxicos ao ambiente.

Com adaptacdo da aparelhagem estabelecida na NBR 10.005 (ABNT, 2004) ¢ se-
guindo os procedimentos do LAMAQ da UTFPR, utilizou-se 100 g de cada material a ser ana-
lisado, reduzindo a granulometria para passagem em peneira 9,5 mm. Adicionou-se agua deio-
nizada na propor¢do 16:1, submetendo as amostras a agitacdo mecanica de pas giratérias em
um agitador JAR-TEST. As dilui¢cdes foram submetidas ao Espectrofotometro de Absor¢ao

Atomica com Atomizador de Chama, marca GBC, modelo Avanta.

4.5.10 Mapeamento de Analise Termogravimétrica e Calorimetria Exploratoria de Varredura

O ensaio termogravimétrico baseia-se no estudo da variagdo de massa de uma amostra

em funcao do tempo ou da temperatura resultante de uma transformacao fisica ou quimica.
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O ensaio de calorimetria exploratdria de varredura mede as mudancas de fases do ma-
terial.

O Mapeamento TGA/DSC, realizado pelo LTA (UFPR), foi determinado pelo anali-
sador termogravimétrico, marca Mettler Toledo — Gas Controller GC 200 TGA/DSC 1. As
amostras colocadas em cadinho aberto de alumina, foram aquecidas de 0 a 1100 °C, submetidos

a uma programacao controlada.
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5 RESULTADOS

5.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS

5.1.1 Lodo Galvanico

A caracterizagdo quimica, mineralogica e morfoldgica do lodo lalvanico forneceu da-
dos auxiliares no entendimento das interagdes entre as particulas durante a sinterizagdo dos
CPs, possibilitando a compreensdo das caracteristicas deste material.

O Lodo Galvanico possui umidade de 37,66%, coloragao verde escuro, devido a forte
presenca do niquel e cheiro caracteristico. O processo de galvanizagdo pode gerar uma quanti-
dade de efluentes com umidade no valor de 63,50% (ALVES; SEO, 2014). Ap6s a moagem o
material apresenta coloracao verde abacate, ¢ um material notadamente mais fino, passando na
peneira com abertura Mesh 35. A composi¢do quimica do lodo glavanico, obtida por fluores-

céncia de raios-x ¢ apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicdo quimica de Lodo Galvanico (método de FRX)
Composi¢do quimica do LG (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos %
NiO 35,10 ZnO 1,60 CaO 0,20
Na,O 10,20 Cr,03 1,00 AlL,O3 0,10
CuO 9,80 Cl 0,50 PbO 0,10
Fe,O3 4,10 F 0,50 K-,O 0,10
SO; 2,90 SiO, 0,30 PF (%) 33,55

Fonte: autoria propria, 2016.

Na Tabela 2, o 6xido com maior percentual é o NiO, seguido do Na,O e do CuO. E
observada a presenca de Fe>O3, SO3, ZnO e Cr203, nos percentuais entre 4,10% e 1,00%. Outros
oxidos, como CL, F, Si0,, CaO, AxO3, PbO e K»0, estio presentes em quantidades entre 0,50%
e 0,10%. A soma de 10,50% de CaO, K>O e Na,O deve contribuir para a formagao de fase
liquida durante a sinterizacdo dos CPs e a soma de 4,40% de Fe>O3 e SiO2 deve contribuir para
a resisténcia das cerdmicas.

O difratograma (Figura 6) representa o resultado da andlise mineralogica do lodo gal-
vanico. Pelo método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases cristalinas calcopirita (Cu-

FeS») e tenorite (CuO), conforme Quadrol.

Figura 6 — Difratograma de Raios-X do Lodo Galvénico
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Fonte: Autoria propria, 2016.

Quadro 1 — Composic¢éo mineralogica obtida por meio da analise DRX da LG

Mineral Férmula Quimica
Calcopirita CuFeS»
Tenorita CuO

Fonte: Autoria propria, 2016.

A calcopirita, identificada em dois picos, ¢ composta por cobre, ferro e enxofre, os
quais correspondem, respectivamente, a 9,8%, 4,1% e 2,9% do lodo galvanico. A tenorite ¢
identificada em um pico sendo composta por CuO correspondente a 9,8% do lodo, esta auxilia
no processo de sinterizacdo. Ainda, pode-se afirmar que existe material amorfo e elementos
quimicos livres de ligagdes, o que facilita as interagdes quimicas no momento da sinterizacao

da ceramica.
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A estrutura morfolédgica do lodo galvanico, obtido pela microscopia eletronica de var-
redura ¢ apresentada na Figura 7.

Figura 7 — A-C Estrutura morfologica do LG (método de MEV)
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Fonte: Autoria propria, 2016.

A superficie da amostra de logo galvanico, na magnificacdo em 1000x (Figura 7-A),
apresenta formas e tamanhos variados de particulas aparentemente soltas. Na Figura 7-B/C ¢
possivel identificar aglomerados e particulas de 1 pm. O LG se mostrou um material composto
de particulas menores que 1 um, o que propicia a interagdo quimica com os elementos das
outras matérias-primas durante a sinterizag¢do, levando em conta que quanto menores as parti-

culas, maior ¢ a superficie de contato do material.



41

Na Tabela 3 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao
de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3,4, 5, 6, 7, e 8 na Figura
8.

Figura 8 — Estruturas microtopograficas de LG através de MEV e pontos de analises da composi¢do microquimica

através de EDS

10um ! Electron Image 1

10pm x 15.000

Fonte: Autoria propria, 2016.

Selecionaram-se areas da amostra para obter a composi¢ao microquimica superficial
por método de EDS. Na Figura 8, o ponto 1 representa a area de investigacdo da composi¢ao
microquimica e os pontos sequenciais (2-8) representam a composi¢ao pontual em que se rea-

lizaram analises microquimicas por EDS (Tabela 3).

Tabela 3 — Composi¢ao microquimica de LG por método de EDS da Figura 8 e nos pontos 1-8.
Composigdo quimica dos pontos analisados nas Figuras 8-A e 9 (% de peso)

Pontos 3 -
Na Al Si Cl Ca Ti Fe Zn
1 15,54 23,17 18,13 - 4,20 1,43 37,53 -
2 - 1,54 20,19 - - - 3,78 74,50
3 - 0,95 21,04 - - - 3,00 75,01
4 - 0,79 20,40 - - - 3,06 75,74
5 9,52 28,62 5,12 - 2,56 - 54,17 -
6 21,54 27,96 19,67 - 2,59 - 28,24 -
7 21,66 29,27 28,28 1,33 1,74 - 17,71 -
8 20,50 28,66 27,07 - 4,64 - 19,14 -

Fonte: Autoria propria, 2016.

O ponto 1 representa toda a area da amostra demonstrando de uma forma mais geral
0s componentes quimicos encontrados na mesma, com maior teor de Fe, Al, Si e Na confir-
mando os resultados do ensaio de FRX.

Na comparagdo entre os pontos 5-8, observa-se que ha semelhanga nos teores de Al e
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nos pontos 2-4, a semelhanga se da no Zn, Fe e Si. Os menores valores encontrados estio em
Al com percentuais de 0,79 e 0,95%. Os elementos em maior quantidade nos pontos 1-8, sdo o
Zn, Fe e Al, com percentuais de até 75,75%. Caracterizando um material amorfo.

Os elementos quimicos foram mapeados por cores conforme apresentado na Figura 9.

Figura 9 — Mapeamento de elementos quimicos de LG

Electron Image 1

10 pm Cl 0,60%

Cu Ka1 Al Ka1
Fe ‘ 1,34% Cu 5,63% Al 0,16%

Cr Ka1 ‘ Ni Ka1
Cr 0,36% Ni 17,96%
Fonte: Autoria propria, 2016.

O mapeamento quimico do lodo galvanico através do microscopia eletronico de varre-
dura representado na Figura 9, apresentam uma cor para cada elemento quimico e o percentual
de cada elemento contido na matéria-prima.

O elemento encontrado com maior percentual foi o niquel com 17,96%, seguido do

cobre com 5,63% e o0 s6dio com 5,23%. O ferro, cloro, aluminio € cromo somam 2,46%.
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5.1.2  Lodo de Anodiza¢do do Aluminio

A caracterizagdo quimica, mineraldgica e morfoldgica do lodo de anodizagao do alu-
minio fornece dados que auxiliam na compreensao das interagdes entre as particulas durante a
sinterizagdo dos CPs, possibilitando a compreensao das caracteristicas deste material.

O Lodo de Anodizagao do Aluminio possui pH alcalino no valor de 13,17 e coloragdo
cinza claro, devido a forte presenca de alumina. Apds a moagem o material apresenta coloragao
branca, passando na peneira com abertura Mesh 35.

A composi¢cao quimica do lodo de anodizacao do aluminio, obtida por fluorescéncia

de raios-x ¢ apresentada na Tabela 4.

Tabela 4 — Composicao quimica de LAA (método de FRX)
Composi¢do quimica do LAA (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos %
ALO; 52,6 SiO, 0,2 MnO 0,1
Na,O 12,9 Cl 0,2 CuO <0,1
MgO 0,5 K,O 0,1 ZnO <0,1
Fe,0s 0,3 CaO 0,1 TiO, <0,1

SOs 0,2 P,0s 0,1 PF (%) 32,58

Fonte: Autoria propria, 2016.

Na Tabela 4, o 6xido com maior percentual ¢ o ALO3, seguido do NaxO e do MgO. E
observada a presenca de Fe>O3, SO3, SiO; e Cl, nos percentuais entre 0,30% e 0,20%. Outros
oxidos, como K>0O, Ca0O, P,Os, MnO, CuO, ZnO, e TiO,, estao presentes em quantidades entre
0,10% e <0,10%. A soma de 13,60% de CaO, MgO, K>0O e Na,O deve contribuir para a forma-
c¢do de fase liquida durante a sinterizacdo dos CPs e a soma de 0,50% de Fe2O3 e SiO2 deve
contribuir para a resisténcia das ceramicas.

O difratograma (Figura 10) representa o resultado da analise mineralogica do lodo de
anodizagdo do aluminio. Pelo método DRX € possivel observar a presenca das fases cristalinas
boemita (AIO(OH)), gibsita (Al(OH)3), dawsonite (NaAlCO3(OH)) e natrita (Na2COs3), con-

forme o Quadro 2.

Figura 10 — Difratograma de Raios-X do LAA
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Fonte: Autoria propria, 2016.

Quadro 2 — Composicao mineralogica obtida por meio da andlise DRX da LAA
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Mineral Foérmula Quimica
Boemita AlO(OH)
Gibsita Al(OH);
Dawsonite NaAICO3(OH),
Natrita NaxCOs3

Fonte: Autoria propria, 2016.

O aluminio corresponde a 52,60% do lodo, identifica-se a presenca deste elemento

quimico na boemita, gibsita e dawsonite, em nove, dez e cinco picos graficos, respectivamente.

O sodio corresponde a 12,90% do lodo, identifica-se a presenca deste elemento quimico na

dawsonite e natrita, em cinco e nove picos graficos, respectivamente.

A estrutura morfologica do LAA obtida pelo microscopio eletronico de varredura é

apresentada na Figura 11.

Figura 11 — a-c Estrutura morfologica do LAA (método de MEV)
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Fonte: Autoria propria, 2016.

A superficie da amostra de LAA, com magnificagdes de 1000 e 3000x apresentada na
Figura 11, mostra que as particulas de LAA, sdo diferentes entre si e completamente desagre-
gadas, ndo havendo ligacdo quimica entre as mesmas.

Na Tabela 5 apresentadas as andlises quimicas por espectroscopia de dispersdo de

energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3,4, 5, 6 ¢ 7 na Figura 12.

Figura 12 — Estruturas microtopograficas de LAA através de MEV e pontos de analises da composi¢do microqui-

mica através de EDS
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Fonte: Autoria propria, 2016.
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Tabela 5 — Composicao microquimica de LAA por método de EDS nos pontos 1-7 da Figura 12

Pontos Composi¢do quimica dos pontos analisados na Figura 12 (% de peso)
C Na Al Si S
1 36,03 4,90 56,17 0,45 2,44
2 36,54 5,15 55,53 0,57 2,21
3 36,16 3,37 58,38 0,58 1,52
4 37,11 4,27 56,56 0,46 1,61
5 28.76 3,38 66,07 - 1,78
6 24,61 3,20 69,80 0,60 1,79
7 21,73 2,92 72,41 0,71 2,22

Fonte: Autoria prépria, 2016.

Na comparacao entre os pontos 1-2, inseridos na maior particula presente na Fig. 12,
ocorrem os teores de 36,03% e 36,54% em carbono, de 4,90% e 5,15% em sédio, de 56,17% e
55,53% em aluminio, de 0,45% e 0,57% em silicio, € 2,44% e 2,21% em enxofre. Ocorre se-
melhanca quanto aos elementos e suas quantidades nestes pontos, no entanto nao ¢ possivel
afirmar que tratar-se de formagao cristalina em razao das diferengas percentuais encontradas
entre os elementos observaveis.

Nos pontos 3-4 observam-se, respectivamente, os percentuais de 36,16% e 37,11% em
carbono, de 3,37% ¢ 4,27% em sodio, de 58,38% e 56,56% de aluminio, de 0,58% e 0,46% de
silicio, e de 1,52% e 1,61% de enxofre.

Os pontos 5-7 apresentam os maiores valores para Al (72,41%) e Si (0,71%) em com-
paracdo com os demais pontos. O ponto 5 ¢ o tnico a ndo apresentar Si. A variacdo dos teores
nestes pontos ¢ de 21,73% a 28,76% em C, de 2,92% a 3,38% em Na, de 66,07% a 72,41% em
Al, de 0,60% e 0,71% em Si, de 1,78% a 2,22% em S. O que confirma sua caracteristica de

material amorfo.

5.1.3 Areia de Fundicao

As caracterizagdes quimica, mineraldgica e morfologica da areia de fundigdo, forne-
cem dados que auxiliam na compreensao das interagdes entre as particulas durante a sinteriza-
¢do dos CPs, possibilitando a compreensdo das caracteristicas deste material.

A areia de fundi¢do incorporada a massa ceramica tem a intenc¢ao de reduzir a retragdo
linear e promover a encapsulacdo dos metais pesados presentes nos residuos incorporados a
mistura, esse processo se da apds a sinterizagao dos CPs.

Esta areia possui coloragdo preta, passando na peneira com abertura 35 Mesh.

A composi¢do quimica da areia de fundig¢ao, obtida por fluorescéncia de raios-x € apre-

sentada na Tabela 6.
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Tabela 6 — Composicao quimica de AF (método de FRX)
Composicdo quimica da AF (%)

Oxidos % Oxidos %
SiO, 94,65 SO; 0,19
ALOs 2,26 CaO 0,14
Fe,0; 1,96 TiO, 0,13
Na,O 0,26 Cr 0,12
MgO 0,24 K,O 0,08
PF (%) 3,70

Fonte: Autoria prépria, 2016.

Na Tabela 6, o 6xido com maior percentual ¢ o SiO> que ¢ predominante, seguido do
ALOs e do Fey0s. E observada a presenga de Na,O, MgO, SOs, CaO, TiO», Cr e K20 nos
percentuais entre 0,26% e 0,08%. Este material apresenta teores de Cr e TiO2, cujo somatério
dos elementos ¢ 0,23%, estando acima do permitido na NBR 10.004 (ABNT, 2004).

O difratograma (Figura 13) representa o resultado da analise mineraldgica da AF. Pelo
método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases cristalinas quartzo (Si0z), conforme

Quadro 3.

Figura 13 — Difratograma de Raios-X da AF
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Fonte: Autoria propria, 2016.

Quadro 3 — Composic¢éo mineralogica obtida por meio da analise DRX da AF

Mineral Férmula Quimica

Quartzo Si0,
Fonte: Autoria prépria, 2016.

O Si0; corresponde a 94,65% da areia de fundigdo, identifica-se a presencga deste ele-
mento quimico no quartzo representado por quatorze picos graficos. Observa-se que ha uma
quantidade significativa de material amorfo neste residuo, registrada pela altura da linha base
de fundo em relagdo a linha zero do grafico. Esse material ¢ proveniente de choques térmicos

sofridos durante o processo de fundi¢cdo das pecas, no qual ocorre uma variagao de temperatura
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de 25-1500 °C, passando da temperatura ambiente para a temperatura do metal liquido quando
despejado sobre o molde. A areia utilizada neste trabalho ¢ proveniente do rejeito da areia de
fundicao de cura a frio de uma industria, apds varios peneiramentos, o que confere um tamanho
inadequado para o retorno ao processo.

A estrutura morfologica da areia de fundicao foi obtida pelo microscopio eletronico de

varredura ¢ apresentada na Figura 14.

Figura 14 — Estruturas microtopograficas de AF através de MEV e pontos de analises da composi¢do microquimica

através de EDS
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Fonte: Autoria propria, 2016.

A superficie da amostra de AF, na magnificagdo em 100x (Figura 14-A), apresenta
formas e tamanhos variados de particulas soltas. Na magnificagdo em 1.000x (Figura 14-C),
apresenta uma camada de material semelhante a escamas que ndo esta completamente ligado
ao corpo da particula, esse fendmeno ¢ o resultado de choques térmicos durante o processo de

moldagem do metal liquido com altas temperaturas. As camadas externas, durante o choque
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térmico transformam-se do estado cristalino para o estado amorfo tornando-se mais quimica-
mente reativa durante a interagdo com outros elementos, segundo Borgo, 2005.
Selecionaram-se areas da amostra para obter a composi¢ao microquimica superficial
por método de EDS.
Na Tabela 7 estao apresentadas as analises quimicas por EDS dos pontos sequenciais-

representados por 1, 2 e 3 na Figura 14.

Tabela 7 — Composi¢do microquimica de AF por método de EDS da Figura 14-D nos pontos 1-3
Composi¢ao quimica das Figura X- D (% de peso)

Pontos C Si
1 50,03 49,97
2 65,32 34,68
3 71,10 28,90

Fonte: Autoria prépria, 2016.

Na comparagdo entre os pontos 1-3, observa-se que o carbono, variou de 50,03% a
71,10%, enquanto que a silica variou de 49,97% a 28,90%. O maior teor de C (71,10%) € veri-

ficado no ponto 3.

5.1.4 Argila

As caracterizagoes quimica, mineralogica e morfologica da argila fornecem dados que
auxiliam na compreensao das interagdes entre as particulas durante a sinterizagao dos CPs, pos-
sibilitando a compreensdo das caracteristicas deste material.

A argila Tagua ¢ utilizada na producao de produtos ceramicos gragas a sua carateristica
ligante, possui coloracdo vermelha e apds a moagem ¢ um material notadamente mais fino,
passando na peneira com abertura 35 Mesh.

A composicao quimica da argila Tagud, obtida por fluorescéncia de raios-x € apresen-

tada na Tabela 8.

Tabela 8 — Composicdo quimica de AT (método de FRX)
Composic@o quimica do AT (%)

Oxidos % Oxidos % Oxidos % Oxidos %
SiO; 57,50 Fe,0; 8,70 MgO 1,40 Na,O 0,10
ALOs 19,70 K,0O 3,80 TiO, 0,90 PF (%) 7,58

Fonte: Autoria prépria, 2016.



50

Na Tabela 8, o 6xido com maior percentual ¢ o SiO; (57,50%), seguido do Al,O3
(19,70%) e do Fe203 (8,70%). E observada a presenca de K,O, MgO, TiO», e NayO, nos per-
centuais entre 3,80% e 0,10%. A argila apresenta alto teor de Si02 e Al,O3, natural de um ar-
gilomineral e a presenca de Fe>Os, responsavel pela coloragcao vermelha na forma de magnetita
ao produto final.

O difratograma (Figura 15) representa o resultado da anélise mineraldgica da AT. Pelo
método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases cristalinas illita ((K, H3O)(Al, Mg,
Fe)2(Si, Al)sO10[(OH)2,(H20)]) e quartzo (SiO2), conforme Quadro 4.

Figura 15 — Difratograma de Raios-X da AT

900 Q A
I
I - Ilite
Q - Quartz
400
I
Q
I I ?
100 I Q
“UALARLL LA e ]
%aq,., J‘ \ ,’l o]
0 T T T
10 20 30 40 50 60 70
20° A Cu-Ka

Fonte: Autoria prépria, 2016.

Quadro 4 — Composicao mineralogica obtida por meio da andlise DRX da AT

Mineral Foérmula Quimica
Illite ((K,H30)(Al, Mg, Fe)x(Si, Al)4010[(OH),,(H.0)]
Quartzo SiO;

Fonte: Autoria propria, 2016.

O silicio corresponde a 57,50% da argila, identifica-se a presenca deste elemento qui-
mico na illita e no quartzo, em quatorze e treze picos graficos, respectivamente. O aluminio,
ferro, potassio e magnésio, que correspondem a 33,60% da argila, identifica-se a presenca deste
elemento quimico na illita, em quatorze picos graficos. Pode-se ainda observar no difratograma
a presenca de material amorfo identificado pela altura da linha base de fundo em relagdo ao
ponto zero. Esta caracteristica amorfa ira facilitar, no processo de fusdo das amostras, as inte-
ragdes quimicas entre os elementos toxicos e demais componentes. Aos materiais ceramicos, o

quartzo proporciona resisténcia a temperatura, a corrosdo € baixa expansao térmica. Ainda,
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pode-se afirmar que existe material amorfo e elementos quimicos livres de liga¢des, o que fa-
cilita as interagdes quimicas no momento da sinterizagao.
Na Tabela 9 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao

de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2 € 3 na Figura 16.

Figura 16 — Estruturas microtopograficas de AT através de MEV e pontos de andlises da composi¢do microquimica

através de EDS
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Fonte: Autoria propria, 2016.

A superficie da amostra da argila Tagua, na magnificagdo em 1000x (Figura 16-A),
apresenta formas e tamanhos variados de particulas e que devido a quantidade de poros exis-
tentes nos materiais (pontos negros observados nas imagens), pode-se dizer que ndo estdo liga-

dos quimicamente em estruturas monoliticas.

Tabela 9 — Composi¢do microquimica de AT por método de EDS da Figura 16-B
Composi¢ido quimica dos pontos analisados na Figura 16-B (% de peso)

Pontos

C Na Mg Al Si K Ti Fe
1 15,75 - 0,98 15,55 48,14 5,49 0,96 13,12
2 15,63 0,20 1,08 18,66 43,82 8,09 0,92 11,60
3 15,19 - 0,96 15,63 53,19 5,03 0,43 9,58

Fonte: Autoria propria, 2016.

Nos pontos 1-3 marcados na Figura 16-B, verifica-se variagdo entre os teores dos me-
tais. Nestes pontos, os menores valores encontrados sao de em magnésio com percentuais de
0,96% a 1,08% e, titanio com percentuais de 0,43% a 0,96%. Os elementos em maior quanti-
dade nos pontos 1-4, sdo o potassio 5,03% a 8,09%, ferro com 9,58% a 13,12%, o carbono com
15,19% a 15,75%, aluminio com 15,55% a 18,66%, silica com percentuais entre 43,82% e

53,19%. O sddio ¢ indicado no percentual de 0,20% apenas no ponto 2.
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5.2 PROPRIEDADES FISICAS E MECANICAS DAS CERAMICAS DESENVOLVIDAS

Neste capitulo estdo apresentadas as mudancgas nos resultados das propriedades meca-
nicas das ceramicas, observadas apos a queima em diferentes temperaturas. Obtiveram-se os

valores de resisténcia a flexao, retragao linear, expansibilidade, densidade e absorcao de agua.
5.2.1 Resisténcia de Ruptura a Flexao

Os resultados do Mdédulo de Resisténcia a Flexdo (MRF), estdo contidos na Tabela

10.

Tabela 10 — Resisténcia de Ruptura a Flexdo (MPa)
Composicdes (% peso) Valores de resisténcia a flexdo (MPa) apds queima (°C)
N°e | LG LAA AF AT | 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250
- 20 80 5,86 4,95 5,64 6,73 7,61 10,83 10,66 12,98
75 20 - 0,07 0,07 0,05 0,16 0,36 0,60 0,60 0,66
60 20 20 0,41 0,51 0,48 0,70 0,94 2,00 2,00 3,20
- 20 75 4,17 4,16 5,01 5,63 7,57 7,64 7,64 5,86
10 50 20 20 0,22 0,19 0,22 0,38 0,88 1,37 1,37 5,56
10 30 20 40 0,84 0,99 1,30 2,06 3,02 7,33 7,33 8,54
5 50 - 45 1,40 1,78 2,26 3,30 5,92 15,31 15,31 26,81
Fonte: autoria propria, 2016.

NN DN kAW

A andlise mostra que a resisténcia minima obtida entre as composi¢des foi de 0,05
MPa na composic¢do 2, sinterizada a 1.000°C e a méaxima foi de 26,82 MPa na composi¢ao 7,
sinterizada a 1.250°C, apresentados na Tabela 10.

Observa-se que nas composicdes 1 e 4 a 900°C a resisténcia inicial ¢ mais elevada,
sendo de 5,87 e 4,18 Mpa. O diferencial delas ¢ que na composicao 4 tem-se 5% de LG e uma
diminui¢cdo do MRF em aproximadamente 29%, contradizendo a afirmagdao de (LEVITSKII;
POZNYAK, 2015), de que o uso de lodo galvanico em até 9% ndo afeta a resisténcia mecanica
das ceramicas.

Observa-se ainda uma tendéncia ao aumento do MRF, com o aumento da temperatura
em todas as composigoes. Nas composigdes 6 e 7, onde o percentual da AT se mantém entre 40
e 45%, variando o LAA entre 30 € 50%, o LG entre 10 € 5% e a AF foi utilizada somente na
composi¢ao 6 em 20%.

Na composi¢ao 2 nao foi utilizado a argila Taguéd e obteve-se o menor resultado do
MREF, com pegas frageis que esfarelavam ao serem manuseadas, constatando que a argila Tagua

¢ um material importante como ligante nas ceramicas.
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A NBR 7170 (ABNT, 1983), classifica os tijolos maci¢os em trés classes: Classe A <
1,5 MPa; Classe B < 2,5 MPa ¢; Classe C < 4,0 MPa.

A NBR 6136 (ABNT, 2006), regulamenta os critérios minimos de utilizagao de blocos
de concreto para vedacdo. A norma apresenta 4 classes de resisténcia: Classe A > 2,0 MPa,
Classe B > 3,0 MPa, Classe C > 4,0 MPa ¢ classe D > 6,0 MPa.

Para Mynrine et al. (2016), que desenvolveu um estudo sobre cerdmicas, utilizando
areia de fundi¢ao, lodos de tratamento de agua municipal, residuos de vidro e sais de neutrali-

zagdo acida a o resultado maximo obtido do modulo de resisténcia a flexao foi de 18,4 MPa.

5.2.2 Retragdo Linear

Os resultados de retragdo linear medidos com paquimetro de precisdo, estao apresen-

tados na Tabela 11.

Tabela 11 — Retra¢do linear apds queima

Composigdes (% peso) Valores de retracdo linear (%) apds queima (°C)

LG LAA AF AT 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250
- - 20 80 3,79 4,15 4,74 6,03 6,85 7,60 8,87 9,03
5 75 20 - 4,05 4,65 4,81 6,38 6,97 7,40 7,69 8,11
- 60 20 20 1,83 2,51 2,98 3,85 5,37 7,55 9,09 11,71
5 - 20 75 3,89 4,71 4,98 6,77 8,29 7,60 5,32 1,71
10 50 20 20 2,23 2,51 3,00 4,27 5,90 7,80 10,43 13,65
10 30 20 40 1,96 2,45 3,59 6,72 9,20 12,09 13,30 11,87
5 50 - 45 2,52 4,21 6,22 9,15 12,26 15,24 18,37 21,12

Fonte: autoria propria, 2017.
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A ceramica porosa ¢ caracterizada por baixa retragdo, na ordem de 3%, o semi-poroso
¢ caracterizado por uma retracao de 4-6% e o gresificado por uma retragdo linear de 8% (BOR-
LINI, 2002).

Um estudo do coeficiente de retracdo linear (Tabela 11), mostra que a medida que a
temperatura aumenta, a retracdo também aumenta.

Observa-se que entre as temperaturas de 1000 e 1050°C, ha um aumento significativo
na retracdo linear em todas as composigdes.

Em todas as composi¢des a retracdo aumenta com o aumento da temperatura, exceto

na composic¢ao 4 que aumentou até os 1100°C e a partir de 1150°C comecgou a decair.
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5.2.3 Densidade Aparente

A densidade dos 280 CPs ¢ apresentada na Tabela 12.

Com a queima parte da massa ceramica se transforma em um liquido viscoso que es-
corre € ocupa 0s espagos vazios entre as particulas mais refratarias. Dessa forma reduz a poro-
sidade e, devido as forgas de capilaridade, provoca a aproximagao das particulas, o que leva a
retracdo. As duas principais variagdes sofridas pelo corpo cerdmico durante a queima sdo a
diminui¢do da porosidade, que pode ser caracterizada pela absor¢ao de dgua e a retragao, que €

geralmente caracterizada através da retragao linear (MOREIRA; FREIRE; HOLANDA, 2003).

Tabela 12 — Densidade das cerdmicas depois da queima em diferentes temperaturas (°C)
Composic¢oes (% peso) Densidade (g/cm?) ap6s queima (°C)
N° | LG LAA AF AT 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250
- 20 80 1,88 1,79 1,85 1,91 1,95 2,04 2,07 2,07
5 75 20 - 1,24 1,24 1,22 1,27 1,28 0,96 1,18 1,22
- 60 20 20 1,29 1,32 1,30 1,34 1,32 1,41 1,48 1,61
5 - 20 75 1,69 1,69 1,80 1,74 1,88 1,88 1,65 1,51
10 50 20 20 1,28 1,29 1,27 1,30 1,30 1,42 1,03 1,66
10 30 20 40 1,40 1,43 1,47 1,54 1,56 1,74 1,83 1,69
5 50 - 45 1,26 1,38 1,32 1,36 1,56 1,72 1,84 2,09
Fonte: Autoria prépria, 2017.

NN A W=

A visao geral da Tabela 12 mostra que as mudancgas das densidades nos CPs ocorrem
de forma bastante diferente em comparagdo com as mudancgas da resisténcia a flexdo e da re-
tracdo linear. A comparagdo entre os valores de densidade dos compostos em estudo e suas
alteracdes durante a sinterizacao indicam mudancas na adsor¢ao do CO> entre outras.

Este parametro explica com maior clareza as mudangas dos valores das densidades
durante a queima dos corpos de prova, pois a medida que o material entra em fusdo ocorre o
aumento da densificagdo do mesmo.

Segundo Pérez-Villarejo ef al. (2006), o lodo galvanico promove uma menor retrabi-
lidade e porosidade, quando incluido em até 5% na mistura e sinterizado a 950 °C, os resultados
demonstrados na Tabela 12 entretanto contradizem o autor. Observa-se nas composi¢des 1 e 4
que a adi¢cdo do LG em 5%, reduz a densidade de aproximadamente 10%.

O maior valor da densidade (2,09) ocorreu na composi¢do 7, que nao possui areia de
fundi¢do e os percentuais de 5% de logo galvanico, 50% de lodo de anodizacdo do aluminio,
45% de argila Tagud, sinterizada a 1250°C. O menor valor da densidade (0,967) ocorreu na
composicao 2, que ndo possuia argila Tagua e os percentuais de 5% de logo galvanico, de 75%

de lodo de anodizagao de aluminio, 20% de areia de fundicao.
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5.2.4 Absor¢io de Agua

Os valores de absor¢do de agua, sdo indicadores indiretos de porosidade aberta dos
materiais. O aumento no percentual de absor¢ao de agua correlaciona-se diretamente com di-
minuic¢ao dos valores de densidade. A comparagdo dos valores da absor¢do de agua apresenta-
dos na Tabela 13, evidencia que a medida que a temperatura de sinterizagdo ¢ maior a absor¢ao

de 4gua diminui.

Tabela 13 — Mudanca de absor¢do de agua nas cerdmicas

Composigdes (% peso) Valores de absorgdo de dgua (%) apds queima (T°C)

N° | LG LAA AF AT 900 950 1000 1050 1100 1150 1200 1250

- - 20 80 | 11,74 11,76 11,20 8,93 6,95 4,30 2,31 1,03
5 75 20 - 32,58 33,39 34,31 32,32 33,73 37,05 37,22 32,84
- 60 20 20 | 32,38 32,18 33,32 32,37 32,50 27,71 24,33 17,04
5 - 20 75 | 14,31 13,32 11,51 8,14 4,61 3,18 2,62 3,23
0 50 20 20 | 32,18 32,16 32,48 32,87 30,20 23,69 18,69 11,37
0 30 20 40 | 27,04 25,76 24,20 19,53 14,75 9,39 5,02 1,84
5 50 - 45 | 33,88 29,26 30,73 27,75 21,46 14,27 8,29 1,96

—_—
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Fonte: Autoria propria, 2017.

Observa-se a reducdo de absor¢ao de d4gua com o aumento da temperatura de queima.
Na Tabela 13 as correlagdes na composi¢ao 1 com variacao de 11,74% a 1,03, composigdo 3
com variagdo de 32,38% a 17,04, composi¢ao 4 com variacao de 32,18% a 11,37%, composi¢ao
6 com variacao de 27,04% a 1,84%, composi¢ao 7 com variagao de 33,88% a 1,96%. Apenas
a composicdo 2 apresentou comportamento diferente com uma absorcdo que variou entre
32,32% a 37,22%.

Comparando as composicdes 1 e 4, a variacao da absor¢ao de dgua nos corpos de prova

¢ de 18%, correlacionando-se a incorporacao do lodo galvanico a tal acréscimo percentual.

5.3 PROCESSOS FiSICO-QUIMICOS DE FORMACAO DE NOVAS ESTRUTURAS

As composicdes 1 e 7 foram escolhidas com base em sua resisténcia mecanica e foram
analisadas através dos métodos de MEV/EDS, DRX, Lixiviagao e TGA/DSC para buscar com-
preender as estruturas que se formaram apos a sinterizagao, lixiviagdo e decomposicao e mu-

danga de fases dos compositos.



5.3.1 Composicao 1
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A composi¢ao 1, sinterizada a 900 °C e 1250 °C, apresenta caracteristicas importantes

nos ensaios de resisténcia a flexao, retragao linear, densidade e absor¢do de agua. Sendo assim,

realizaram-se analises de MEV/EDS para compreender as estruturas que se formaram apds a

sinteriza¢do dos corpos de prova.

A estrutura morfoldgica da composi¢do 1 sinterizada a 900°C, obtida pelo microscopio

eletronico de varredura ¢ apresentada na Figura 17.

Figura 17 — Estruturas microtopograficas de uma amostra da composiggo 1 sinterizada a 900°C através de MEV
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Fonte: Autoria propria, 2017.

Nas fotomicrografias com ampliagdes de 1000 e 3000 vezes, ¢ possivel observar for-
macoes lamelares. A superficie apresenta-se assimétrica, com elementos agregados levemente
e sem interacao quimica entre os materiais, nao apresentado a fusdo entre os mesmos.

Na Tabela 14 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao

de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3, 4 e 5 na Figura 18.

Figura 18 - Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de uma amostra da com-

posicdo 1, sinterizada a 900°C, e pontos de analises da composi¢do microquimica através EDS
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Fonte: Autoria propria, 2017.
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Tabela 14 — Composi¢do microquimica de MEV/EDS na area da Figura 18 nos pontos 1-5 da cerdmica da com-
posicdo 1 sinterizada a 900 °C

Andlise quimica dos pontos 1-5 da Figura 18 (%)

Pontos = Na Mg Al Si K Ca Ti Mn Fe
1 39,11 - - 043 59,99 - - - - 0,47
2 ; - - 1,06 97,13 ; ; - - 1,81
3 ; - 0,56 573 8933 1,00 ; - - 3,39
4 - 051 1,02 1920 69,16 442 0,59 - - 5,08
5 ; 0,59 147 23,61 5704 504 074 127 048 9,66

Fonte: Autoria propria, 2017.

Nos pontos 1-3 marcados na Figura 18, verifica-se grande variagao nos teores de car-
bono, magnésio e potassio, respectivamente nos percentuais entre 0 € 39,11%, 0 ¢ 0,56% ¢ 0 ¢
1,00%. Nestes pontos os menores valores encontrados estdo de aluminio com percentuais de
0,43% a 5,73%, ferro com percentuais de 0,47% a 3,39% e magnésio com percentual de 0,56%.
Os elementos em maior quantidade nos pontos 1-3, sdo o silicio com 59,99% a 97,13% e o
carbono com 39,11%.

Nos pontos 4-5 marcados na Figura 18, verifica-se grande variacdo nos teores de tita-
nio e manganés, respectivamente nos percentuais entre 0 a 1,27% e 0 a 0,48%. Nestes pontos
os menores valores encontrados estdo em sédio com percentual de 0,51% a 0,59% e em calcio
com percentual entre 0,59% a 0,74%. Os elementos em maior quantidade nos pontos 1-4, sdo
o silicio com percentual entre 57,14% a 69,16% e o aluminio com percentual entre 19,20% a
23,61%. Confirmado pelo FRX da matéria-prima, apresentado na Figura 19, que os dois ele-
mentos de maior percentual sdo o silicio e o aluminio, tanto na areia de fundi¢do quanto na
argila Tagua.

O difratograma apresentado na Figura 19, representa o resultado da analise mineralo-
gica da composicdo 1 a 900 °C. Pelo método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases

cristalinas Mica Branca (Grupo 1) e quartzo (Si0Oz), conforme Quadro 5.



Figura 19 — Difratograma de Raios-X da Composicdo 1 a 900 °C
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Quadro 5 — Composi¢do mineraldgica obtida por meio da analise DRX da Composi¢do 1 a 900 °C

Mineral Formula Quimica
Mica Branca (Grupo)' -
Quartzo SiO,

Fonte: Autoria propria, 2017.

A estrutura morfolédgica da composi¢do 1 sinterizada a 1250°C, obtida pelo microsco-

pio eletronico de varredura ¢ apresentada na Figura 20.

Figura 20 — Estruturas microtopograficas de uma amostra da composic¢do 1 sinterizada a 1250 °C através de MEV
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A estrutura morfoldgica da composigao 1 representada na Figura 20, apresenta-se uma
superficie com elementos parcialmente fundidos, com muitos poros formados pela saida dos
gases gerados durante a sinteriza¢ao da matéria.

Na Tabela 15 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao

de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3 e 4 na Figura 21.

Figura 21 — Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de uma amostra da

composicdo 1, sinterizada a 1250 °C, e pontos de analises da composi¢ao microquimica através EDS

>
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Fonte: Autoria propria, 2017.
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Tabela 15 — Composi¢do microquimica de MEV/EDS na area da Figura 21 nos pontos 1-4 da cerdmica da com-
posicdo 1 sinterizada a 1250 °C

Analise quimica dos pontos 1-4 da Figura 21 (%)

Pontos Mg Al Si K Ti Fe
1 0,59 21,51 53,80 7,61 0,92 15,57
2 121 12,83 57,65 10,57 1,83 15,92
3 ] 19,44 51,83 6,67 1,50 20,55
4 0,47 7,66 81,36 2,85 : 7,66

Fonte: Autoria prépria, 2017.

Na Figura 21 pode-se observar nos pontos marcados 1, 2, 3 e 4 respectivamente, cen-
tro, contorno e periferia do grao onde tem-se uma grande variagao do teor dos elementos qui-
micos magnésio, aluminio, silicio, potéssio, titdnio e ferro, caracterizando um material amorfo.

O difratograma apresentado na Figura 22, representa o resultado da analise mineralo-
gica da composicao 1 a 1250 °C. Pelo método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases

cristalinas Quartzo (Si0>), Silimanita (Al,SiOs) e Hematita (Fe>O3), conforme Quadro 6.

Figura 22 — Difratograma de Raios-X da Composigdo 1 a 1250 °C
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Fonte: Autoria propria, 2017.

Quadro 6 — Composicéo mineralogica obtida por meio da analise DRX da Composigdo 1 a 1250°C

Mineral Formula Quimica
Quartzo SiO;
Silimanita Al>SiOs
Hematita Fe,03

Fonte: Autoria propria, 2017.

Segundo Furlani et al. (2013), a incorporagao de areia de fundicdo, argila amarela e
argila vermelha produziu uma ceramica apresentando fase vitrea, sendo previamente sinterizada

por uma hora a temperaturas entre 900 °C a 1140 °C.
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5.3.2 Composigao 7

Observando os resultados das analises apresentadas em 5.2, a composi¢ao 7, sinteri-
zada a 900°C e 1250°C, tem bons parametros de resisténcia a flexao, retragao linear, densidade
e absor¢do de agua. Sendo assim, realizaram-se analises de MEV/EDS para compreender as
estruturas que se formaram apds a sinterizagdo dos corpos de prova.

A estrutura morfoldgica da composi¢do 7 sinterizada a 900°C, obtida pelo microscopio

eletronico de varredura ¢ apresentada na Figura 23.

Figura 23 — Estruturas microtopograficas de uma amostra da composicao 7 sinterizada a 900°C através de MEV
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Fonte: Autoria prépria, 2017.

A superficie da amostra da ceramica 7 sinterizada a 900°C, apresenta-se elementos
parcialmente agregados, com elementos visiveis Figura 23-B um grao de lodo da anodizagao
do aluminio, conforme apresentado na Tabela 16, envolto por argila Tagua e lodo galvanico.

Na Tabela 16 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao

de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3, 4, 5, 6 ¢ 7 na Figura 24.
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Figura 24 — Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de uma amostra da

composicao 7, sinterizada a 900°C, e pontos de analises da composi¢do microquimica através do EDS

Fonte: Autoria propria, 2017.
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Tabela 16 — Composi¢ao microquimica de MEV/EDS na area da Figura 24 nos pontos 1-7 da cerdmica da com-

posicdo 7 sinterizada a 900 °C

Pontos

Composicdo quimica dos pontos alanisados nas Fig. 24 (% de peso)

Na Mg Al Si K Ti Fe Ni Cu
1 2,94 - 56,63 22,98 1,68 - 6,57 3,53 5,67
2 1,55 - 76,00 12,72 0,87 - 3,23 2,29 3,35
3 4,56 - 44,00 34,81 6,03 - 7,47 1,36 1,76
4 1,34 - 32,89 16,49 7,17 1,73 25,93 9,55 4,89
5 5,63 0,90 35,61 32,94 4,88 0,51 17,92 1,60 -
6 5,11 0,95 47,60 22,34 2,29 0,67 18,24 1,61 1,20
7 1,29 - 29,72 40,56 5,33 - 20,55 2,55 -

Fonte: Autoria propria, 2017.

Nos pontos 1-7 marcados na Figura 24, verifica-se variagao entre os teores dos metais.

Nestes pontos, os menores valores encontrados sao titanio com percentuais de 0,67% a 1,73%

e, potassio compercentuais de 0,87% a 7,17%, magnésio com percentuais de 0,90% a 0,95%.

Os elementos em maior quantidade nos pontos 1-7, sdo o aluminio 29,72% a 76,00%, silicio

com 12,72% a 40,56%, o ferro com 3,23% a 25,93%, s6dio com 1,29% a 4,56%, niquel com

percentuais entre 1,36% e 9,55% e o cobre com percentuais entre 1,20% a 5,67%.

O difratograma apresentado na Figura 25, representa o resultado da analise mineralo-

gica da composicdo 7 a 900 °C. Pelo método DRX ¢ possivel observar a presenca das fases

cristalinas Mica Branca (Grupo 1) e quartzo (SiO2), conforme Quadro 7.



Figura 25 — Difratograma de Raios-X da Composic¢do 7 a 900 °C

Counts

3000 - 311168 Q Q =QUARTZO
M = MICA BRANCA|

2000

1000 0

M
MM M M MMOMQQQM 2 o © Mo QQ
g T T T T T T
10 20 30 0 50 60

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Fonte: Autoria propria, 2017.

Quadro 7 - Composi¢do mineraldgica obtida por meio da analise DRX da Composi¢do 7 a 900 °C
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Mineral Férmula Quimica
Mica Branca (Grupo)' -
Quartz SiO;

Fonte: Autoria propria, 2017.

A estrutura morfoldgica da composigdo 7 sinterizada a 1250°C, obtida pelo microsco-

pio eletronico de varredura ¢ apresentada na Figura 26.

Figura 26 — Estruturas microtopograficas de uma amostra da composiggo 7 sinterizada a 1250°C através de MEV
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Na Tabela 17 estdo apresentadas as analises quimicas por espectroscopia de dispersao
de energia de raios-x dos pontos sequenciais representados por 1, 2, 3,4, 5, 6, 7, 8 ¢ 9 na Figura

27.

Figura 27 — Estruturas microtopograficas através de MEV com ampliacdo de 8.000 vezes de uma amostra da

composicao 7, sinterizada a 900°C, e pontos de andlises da composi¢do microquimica através EDS

. 400pm ! Electron Image 1

400pum x 8.000
Fonte: Autoria propria, 2017.

Tabela 17 — Resultado da analise MEV/EDS na éarea da Figura 27 nos pontos 1-9
Componentes quimicos presentes na area da Figura 27

Pontos =M« Al si K Ca Ti Mn Fe Ni__ Cu
1 . 382 057 49,03 2966 186 - 036 - 749 088 632
2 - 573 058 31,59 4028 283 041 051 - 541 070 11,98
3 . 502 - 3686 3928 299 042 064 - 571 087 821
4 ; - 418 1951 333 050 - - 093 3639 1464 20,53
5 - 219 1,12 1948 2403 233 - ; - 973 229 2721
6 . 535 057 31,10 4947 451 - 045 - 536 083 76l
7 3739 3,17 - 2585 2419 190 028 034 - 291 - 2,00
8 - 674 066 1817 52,64 467 075 1,69 - 332 - 1135
9 - 513 064 2781 3901 293 042 093 - 446 067 17,90

Fonte: Autoria propria, 2017.

Nos pontos 1-9 marcados na Figura 27, verifica-se varia¢ao nos teores de sodio, po-
tassio e manganés, respectivamente nos percentuais entre 0 € 6,74%, 0,50 € 4,67% ¢ 0 ¢ 0,93%.
Nestes pontos os menores valores encontrados sdo magnésio com percentuais de 0% a 4,18%,
calcio com percentuais de 0% a 0,75% e titanio com percentual de 0% a 1,69%. Os elementos
em maior quantidade nos pontos 1, 4, 6 ¢ 8, sdao o aluminio 18,17% a 49,03%, o ferro com
percentuais entre 2,91% a 36,39%, o carbono entre 0% e 37,39% e o silicio com percentuais

entre 3,33% entre 52,64%.
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O niquel variou entre 0% e 14,64 e o cobre com percentual entre 2,00% e 27,21%.
Devido a grande variagcdo dos elementos quimicos analisados caracterizou-se um material
amorfo.

O difratograma apresentado na Figura 28, representa o resultado da analise mineralo-
gica da composi¢do 7 a 1250 °C. Pelo método DRX ¢ possivel observar a presenga das fases

cristalinas Corindum (Al>O3), Quartzo (SiO2) e Espinélio (Grupo), conforme Quadro 6.

Figura 28 — Difratograma de Raios-X da Composi¢ao 7 a 1250 °C
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Fonte: Autoria proépria, 2017.

Quadro 8 — Composicéo mineraldgica obtida por meio da analise DRX da Composig¢ao 7 a 1250 °C

Mineral Formula Quimica
Corindum AlL,O3
Quartzo SiOs
Espinélio (Grupo) -

Fonte: Autoria prépria, 2017.

Na Tabela 18 estdo apresentadas as analises das concentracdes de metais em extrato

de lixiviado das composigoes 1 e 7.

Tabela 18 — Concentrac¢do de metais em extrato lixiviado das composi¢des 1 e 7 sinterizadas a 900°C e 1250°C
Concentragdo de metais (mg/L)

Elementos Comp. 1 Comp. 1 Comp. 7 Comp.7
NBR 10004 900 °C 1.250°C 900 °C 1.250°C
Ca - 2,92 1,64 3,78 4,87
Cr 0,05 0,05 - 0,31 -
Cu 2,00 0,21 - 11,03 8,67
Fe 0,30 4,53 4,79 0,81 14,00
Ni - 0,17 0,17 2,14 0,95
Pb 0,01 0,57 0,57 0,43 0,57
Zn 5,00 0,42 0,43 1,27 0,73
Al 0,20 24,30 14,27 22,28 23,85

Fonte: Autoria propria, 2017.
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Os resultados de lixiviagao apresentados na Tabela 18 demonstram que as ceramicas
obtidas possuem um elevado nivel de lixiviagdo com relagdo aos metais pesados estudados,
com excessao do zinco que estd abaixo dos valores citados na NBR 10.004 (ABNT, 2004), os
valores que atendem a norma estdo em negrito.

Na amostra de ceramica referente a composi¢ao 1, com 20% de areia de fundicao e
80% de argila Tagud, pode-se observar uma sensivel redugdao dos niveis de metais lixiviados
para o célcio, cromo, cobre, niquel e aluminio. Se manteve no mesmo parametro de lixiviagdo
o chumbo e o ferro aumentaram, isso se deve a diferenca de temperatura de sinterizagdo e inte-
ragdo entre as particulas.

A amostra de ceramica referente a composicao 7, com 5% de logo galvanico, 50% de
lodo de anodizagdo do aluminio e 45% de argila Tagud, pode-se observar um aumento dos
metais: calcio, ferro, chumbo e uma diminui¢do do cromo, cobre, niquel, zinco e aluminio.

Os limites de tolerancia para os metais calcio e niquel ainda ndo foram definidos pela
NBR 10.004 (ABNT, 2004), porém a reducao do niquel nas duas composicdes e a redugao do
calcio na composicao 1, entende-se que as ligagdes quimicas destes e dos demais metais deram
resultados positivos.

Normalmente o teor de metais lixiviados aumentam com a adi¢ao dos mesmos a massa
ceramica e dimimuem com o aumento da temperatura de sinterizacio (CAMARGO; POR-
TELA; YOSHIMURA, 2005).

As curvas de analise TGA/DSC apresentam as mudancas de fases nas ceramicas, con-

forme apresentadas na Figura 29.
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Figura 29 — Mapeamento TGA/DSC das Composicdes 1 e 7
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A Figura 29-A apresenta as curvas de TGA/DSC da composi¢ao 1 (80% argila Tagua
e 20% areia de fundi¢do), a curva de DSC apresenta um pico endotérmico em 84 °C correspon-
dente a liberacdo da adgua livre € um outro pico endotérmico em 191 °C devido a desidratagdo

dos hidroxidos existentes, tais como a gibsita. Em torno de 350 °C provavelmente da queima
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da matéria organica, e em torno de 525 °C provavelmente temos a libera¢do da 4gua constituinte
dos argilominerais.

O peso inicial da amostra foi 53,5400 mg, chegando a 50,0050 mg apds o ensaio com
uma perda de 3,535 mg ou seja 6,6 %.

A Figura 29-B apresenta as curvas de TGA/DSC da composicao 7 (5% lodo galvanico,
50% lodo de anodizag¢do do aluminio e 45% de argila Tagud), a curva de DSC apresenta um
pico endotérmico em 94 °C correspondente a liberagao da dgua livre e um outro pico endotér-
mico em 191 °C devido a desidratagao dos hidréxidos existentes, tais como a gibsita.

Para Garcia ef al. (2015), a caulinita formada pelo processo de degradacdo da ilita,
apresenta significariva perda de massa entre 300 e 550 °C.

Em torno de 350 °C ocorre a queima da matéria organica e em torno de 525 °C tem-se
a liberagao da agua constituinte dos argilominerais.

O peso inicial da amostra foi 37,0274 mg chegando a 29,4514 mg ap6s o ensaio com

uma perda de 7,576 mg ou seja 20,46 %.
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6 CONCLUSOES

1. Nesta pesquisa foram utlizadas quatro matérias-primas sendo: lodo galvanico, lodo de
anodizag¢dao do Aluminio, areia de fundi¢do e argila Tagud, caraterizadas as materias-
primas por FRX, DRX, MEV com EDS, perda ao fogo e teor de umidade. O FRX das
matérias-primas apresentou como principais compostos: NiO, Al>O3 e SiO3, através do
DRX podemos observar a presenca de Calcopirita, Tenorita, Boemita, Gibsita, Daw-
sonite, Natrita, Quartzo e Ilita. Através do MEV com EDS constatou-se que as matérias-
primas constituem materiais amorfos.

2. Foram desenvolvidas 7 composig¢des, totalizando 280 corpos de prova, sinterizados ha
8 temperaturas entre 900 - 1250 °C. As matérias-primas empregadas nas diferentes pro-
porg¢des: Lodo Galvanico (0-10%), Lodo de Anodizacdo do Aluminio (0-75%), Areia
de Fundigdo (0-20%) e a ArgilaTagua (0-80%). As ceramicas passaram por ensaios de
resiténcia de ruptura a flexao, retragdo linear, densidade aparente e absor¢ao de dgua.

3. Osmelhores resultados obtidos nesta pesquisa apareceram na composicao 1 (80% argila
Tagua e 20% areia de fundi¢@o) e composi¢do 7 (5% lodo galvanico, 50% lodo de ano-
diza¢do do Aluminio e 45% de argila Tagua). Em ambas composi¢des foram realizados
ensaios de DRX, MEV com EDS e Lixiviagdo, nas temperaturas de 900°C e 1250°C e
ainda TGA/DSC.

4. A composi¢do 1 apresentou os seguintes resultados: mddulo de resisténcia a flexao 5,68
e 12,98 MPa, retracdo linear de 3,79 ¢ 9,03%, densidade de 1,88 e 2,07 g/cm?, absor¢do
de 4gua de 11,74 e 1,03%. Enquanto que a composicao 7 apresentou: modulo de re-
sisténcia a flexao 1,40 € 26,81 MPa, retracao linear de 2,52 ¢ 21,12%, densidade de 1,26
e 2,09 g/cm?, absorcio de 4gua de 33,88 e 1,96%.

5. O estudo dos processos fisico-quimicos dos materiais, pelos métodos DRX, MEV, EDS,
das composi¢des 1 e 7 apds a sinterizacdo demonstram a formacao de novas estruturas
como a Mica, Silimanita, Hematita, Corindum e Espinélio. Através do MEV com EDS
verificou-se que o material formado ¢ amorfo.

6. Os resultados do teste de lixiviagdo demonstraram que uma parte dos metais foi imobi-
lizada, entretando ainda restaram tracos de Pb, Cu, Al e Fe acima do permitido pela
norma NBR 10.004 (ABNT, 2004). E necessario fazer ajustes na quantidade dos
residuos e na forma de combinagao entre os mesmos ou aumentar a temperatura de sin-

terizagdo para obter melhores resultados.
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7. No ensaio de Termogravimétria e Calorimetria Exploratoria de Varredura pode-se con-
statar a presenca de varios picos entre eles a perda de agua livre, de dgua intersticial,
queima da materia organica, desidratacao dos o6xidos existentes e degradacdo da ilita.
O principal objetivo da pesquisa foi a criagdo de um material ceramico com base em
residuos da industria metal-mecanica e sua comparagdo com a ceramica tradicional-

mente utilizada pela construcgdo civil, estando este adequadamente concretizado.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com o crescente interesse por pesquisas na area de reutilizacao de residuos e desen-
volvimento de novas tecnologias a expectativa € que sejam regulamentadas novas leis e efeti-
vamente o uso dos residuos na construgao civil se torne uma pratica adotada.

Levando em conta a preservagao dos recursos naturais sugere-se para trabalhos futu-

IoSs:

— O estudo da incorporagdo do lodo galvanico no maximo em 5% a massa
ceramica, utilizado neste caso como aditivo. Levando em conta a pequena de-
manda de produgao.

— A producao de ceramicas a base de argila e areia comum para comparagao com
as ceramicas a base de residuos;

— Fazer o ensaio de lixiviagdo das misturas dos compdsitos ceramicos antes da
sinterizacdo, para ter dados de qual percentual foi inertizado ap6s a sinterizagao;

— Realizar o ensaio de compressao da ceramica;

- Verificar a legislacdo ambiental para o registro do material como aditivo
ceramico.
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