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RESUMO

As industrias de beneficiamento e transformagcdo de minérios geram
quantidades bastante significativas de residuos e atualmente existe uma
preocupacao mundial com a contaminagdo do meio ambiente. Os custos de
disposicao de residuos e tratamentos de efluentes de forma ambientalmente
correta sao elevados, o que tem motivado muitas pesquisas sobre reciclagem
desses residuos para uso como matérias primas ceramicas. Dentro desse
contexto, este trabalho tem como objetivo avaliar a incorporacao do residuo do
beneficiamento de quartzito para uso como matérias prima cerdmicas em
substituicdo parcial aos materiais néo-plasticos (quartzo e feldspato), para
producéo de lougas sanitarias. Inicialmente as matérias primas convencionais e
alternativas (residuo de quartzito) foram submetidas a uma caracterizacéao
fisico-mineral6gica através das seguintes técnicas: analise granulométrica por
difracdo a laser (AG), difracdo de raios X (DRX), fluorescéncia de raios X
(EDX), analises térmicas (DTA, TG). Apds caracterizagdo foram formuladas
barbotinas sem e com residuo nos percentuais de 2, 4 e 6%, e posteriormente
avaliadas suas propriedades reoldgicas. ApOs preparacdo da massa foram
conformados corpos de prova pelo processo de colagem, em seguida
submetidos a etapa de queima a temperatura de 1.200°C em forno continuo e
forno intermitente. Apds queima foram determinadas as propriedades fisico-
mecanicas: absorcdo de agua; porosidade aparente; perda ao fogo, ensaio
mecanico de flexdo em trés pontos e retragcdo linear. Os resultados
evidenciaram que o residuo de quartzito podera ser utilizado em até 6% em
massa ceramica para producdo em louca sanitaria, sendo que os melhores
resultados foram para os corpos ceramicos sinterizados em forno continuo.

Palavras-chave: Ceramica Branca. Louga Sanitaria. Residuo de Quartzito.



ABSTRACT

The beneficiation and mineral processing industries generate significant
quantities of waste and there is a global concern with environmental
contamination. The waste disposal cost and treatments are high, which has
motivated much research on recycling of this waste for use as ceramic raw
materials. In this context, this work aims to evaluate the incorporation of
quartzite processing of waste for use as raw material ceramics in partial
substitution of non-plastic materials (quartz and feldspar) for the production of
sanitary wares. Initially materials conventional and alternatives (quarizite
residue) were subjected to physical and mineralogical characterization using the
following techniques: particle size analysis by laser diffraction, X ray diffraction,
X ray fluorescence, thermal analysis. After characterizations, the slurries were
formulated with and without residue in percentage of 2, 4 and 6%, and then
their rheological properties were evaluated. After conformation, test specimens
were firing at temperature of 1200 °C in continuous and intermittent furnace.
After firing were determined physical and mechanical properties: water
absorption; porosity; loss on ignition, mechanical testing of three point bending
and linear shrinkage. The results showed that the residue of quartzite can be
used by up to 6% ceramic mass production in sanitary ware, and the best

results were for the sintered ceramic bodies in continuous furnace.

Keywords: White Ceramic. Sanitary Ware. Residue of Quartzite.
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1.INTRODUCAO

A extracdo de rocha e mineral € uma das principais fontes de obtencao
de insumos para a vida do homem, apresentando-se como atividade
intrinsecamente ligada ao comportamento e aos anseios da humanidade. Isso
a torna necesséria e indispensavel para o equilibrio do avango tecnoldgico,
econdmico ou social, pois é responsavel pela garantia do combustivel que
move o sistema no qual a sociedade é organizada. O uso de recurso natural
ndo € nenhuma novidade, nem mesmo algo inapropriado, ja que essa é sua
finalidade e assim é feito desde os primérdios da histéria da humanidade
(SANTOS et al., 2014).

O processo produtivo, em qualquer ambito industrial, gera uma
quantidade muito grande de residuos, tanto na producdo de bens duraveis
como nao duraveis. Este fato acaba sendo agravado quando o descarte destes
residuos ocorre de forma descontrolada, ocupando grandes areas, tornando-as
ociosas. Normalmente, as solu¢gées encontradas pelas empresas quanto ao
descarte de tais residuos sdo os aterros sanitarios e os lixdes.

Além de gerar entulho, o descarte industrial também leva ao desperdicio
de matéria-prima, pois a medida que se descarta um residuo, acaba se
perdendo material que poderia ser reciclado e reutilizado como bens de
producdo. Outros fatores de grande importancia sdo: o problema da
contaminagao e degradacao do meio ambiente em fungdo da natureza dos
residuos, em especial os residuos solidos. Estes podem gerar danos na
atmosfera, solo, lencol freatico e rios, durante todo seu ciclo de vida, seja nas
dependéncias da empresa e, principalmente, em seu destino final (PAIXAO et
al., 2011; WEIZENMANN et al. 2013).

Por outro lado, os érgaos de fiscalizagdo ambiental vém atuando
fortemente na prevengdo ambiental e muitas industrias estdo buscando
otimizar os processos, a fim de reduzir a quantidade de residuos que produzem
e o impacto ambiental negativo correspondente, como também tem procurado
trabalhar com matérias-primas alternativas (JUNKES, 2012).

Diante do exposto, diversas alternativas cientificas e tecnoldgicas estao

sendo avaliadas buscando minimizar o impacto ambiental causado pelos
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residuos industriais. Dentre estas, merece destaque o uso desses residuos
como matérias-primas ceramicas em substituicdo as tradicionais.

A industria ceramica se destaca pelo seu potencial em absorver residuos
principalmente os de beneficiamento de minério em razdo de possuir elevado
volume de producao e também pelo fato de que alguns residuos apresentam
caracteristicas fisico-quimicas semelhantes as das matérias-primas para
ceramicas tradicionais (HE et al., 2012; VIEIRA et al., 2013; ZANATA e NANDI,
2014).

A extracdo e o beneficiamento de rochas ornamentais (marmore,
granito, quartzito, arddsia e outras) produzem, em todas as suas etapas do
processo, uma quantidade expressiva de residuos solidos, com perdas
de material que atingem a faixa de 65 a 75%, em média (CAMPOS et al.,
2009). Além de apresentarem perdas na producéo, esta quantidade expressiva
de residuos vai afetar o meio ambiente e a produtividade, uma vez que,
usualmente sdo descartados diretamente no solo, sem nenhum tratamento ou
previsdao de reutilizacdo. Para solucionar esse problema, é necessario,
portanto, buscar o gerenciamento adequado destes residuos, priorizando o0 uso
de novas tecnologias de reutilizagdo e reciclagem.

Logo, congregando as demandas de mercado as preocupacoes
ambientais, a utilizacao de residuos de quartzitos para uso como matéria prima
ceramica em substituicao parcial aos materiais ndo-plasticos, para producao de
loucas sanitarias, podera contribuir para minimizar os impactos ambientais
gerados pela gestédo e disposi¢ao inadequadas desses residuos, assim como,
reduzir o custo do produto final. Os resultados obtidos poderao servir de base
para um melhor aproveitamento do residuo de quartzito, possibilitando um
melhor planejamento dos mesmos de modo a minimizar os danos ao meio

ambiente.
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2. OBJETIVOS

2.1 Geral

Este trabalho tem como objetivo avaliar a potencialidade do uso de
residuo de quartzito, como material ndo-plastico, na composicdo de massa

ceramica, utilizada na producéao de loucgas sanitarias.

2.2 Especificos

e Caracterizar as matérias-primas convencionais € o0 residuo através dos
ensaios: analise quimica, térmica, granulométrica e mineraldgica;

e Formular massas, sem e com residuo de quartzito nas proporgdes de 2, 4 e
6%;

e Analisar as propriedades reoldgicas das barbotinas;

e Avaliar a influéncia da queima em forno continuo e forno intermitente sob as
propriedades fisico-mecanicas dos corpos de prova;

e Comparar os resultados obtidos na pesquisa com as normas da ABNT e os
encontrados na literatura;

e Caracterizar as amostras apos a etapa de queima por difragdo de raios-X
(fases presentes) e microscopia eletrénica de varredura (morfologia).
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3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 Residuos Sodlidos

A grande e crescente quantidade de residuos sélidos gerados cada ano
em ambos os paises industrializados e em desenvolvimento, junto com a
preocupacao publica para a preservacao do meio ambiente, esta fazendo da
gestdo de residuos sélido uma das questdes mais relevantes da sociedade
moderna (GUERRERO et al., 2013; GHIANI et al. 2014).

A producdo de residuos solidos é uma consequéncia inevitavel da
atividade humana, e sua gestdo impacta diretamente na saude das pessoas e
do ambiente que as rodeiam (VERGARA e TCHOBANOGLOUS, 2012).

Segundo a Associacao Brasileira de Normas Técnicas, (2004) residuos
sélidos sao todos os residuos, nos estados sélido e semi-sélido, que resultam
de atividades de origem industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agricola,
de servicos e de varricdo. Ainda de acordo com esta norma, os residuos séao
classificados em:

a) residuos classe | - Perigosos; apresentam periculosidade e séao
caracterizados como inflamavel, corrosivo, reativo, toxico e patogénico.
b) residuos classe Il — Nao perigosos;

- residuos classe Il A — Nao inertes.

Caracterizados por apresentarem  propriedades, tais como:
biodegradabilidade, combustibilidade ou solubilidade em &gua. Estes residuos
nao apresentam periculosidade, mas nao sao inertes.

- residuos classe Il B — Inertes.
Caracterizados por nao apresentarem mudangas em sua estrutura com

0 passar do tempo.

O aumento da populacéo, o crescimento industrial, a rapida urbanizacao
e o aumento dos padrées de vida da comunidade tém acelerado a taxa de
geracdo de residuos solidos urbanos nos paises em desenvolvimento

(MINGHUA et al., 2009). Diante dessa probleméatica, nos ultimos anos um
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grande numero de estudos tem sido realizado para determinar os fatores
dominantes que afetam os sistemas de gestdo de residuos em cidades de
paises em desenvolvimento (GUERRERO et al., 2013).

Consultores de meio ambiente e desenvolvimento urbano e
organizagdes que trabalharam em paises em desenvolvimento em meados dos
anos de 1980 desenvolveram o Modelo Integrado de Gestao Sustentavel de
Residuos (ISWM), que é um modelo que permite estudos de sistemas
complexo e multidimensional de uma forma integral. O modelo reconhece a
importancia de trés dimensodes: analisar, desenvolver e alterar o sistema de
gestéo de residuos (WILSON et al., 2009; SCHEINBERG et al., 2011).

Guerrero et al (2013), dentro de estrutura adaptada do ISWM realizaram
um estudo para avaliar as partes interessadas (vinculos legais socioculturais,
institucionais e econoémicas) e os fatores que influenciam o desempenho da
gestao de residuos das cidades nos paises em desenvolvimento. Para facilitar
a analise das informacgdes, os elementos existentes do sistema de gestao de
residuos foram descritos em termos de geracao de residuos e separacao,
coleta, transferéncia e transporte, tratamento, reciclagem e descarte final.

A gestdo e a disposicao inadequada dos residuos sélidos causam
impactos socioambientais, tais como: degradacdo do solo, comprometimento
dos corpos d’agua e mananciais, intensificacdo de enchentes, contribuicdo
para a poluicdo do ar e proliferacdo de vetores de importancia sanitaria nos
centros urbanos e catacao em condi¢des insalubres nas ruas e nas areas de
disposicao final (BESEN et al., 2010).

Atualmente, o aumento das imposicoes da legislacdo ambiental, bem
como as exigéncias do mercado, tem feito com que as empresas se voltem
para estudos que venham a minimizar o impacto ambiental, diminuindo a
quantidade de residuos ou mesmo tratando aqueles que inevitavelmente sejam
gerados. Outra razdo para que cada vez mais a utilizacdo de residuos seja
uma pratica freqlente, € o alto custo de extracao das matérias-primas e danos
ambientais associados, além do esgotamento de reservas confiaveis e da

conservacao de fontes ndo-renovaveis (GUERINO et al., 2010).
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3.2 Residuos solidos utilizados na industria da ceramica tradicional

(ceramica branca)

A procura por materiais ceramicos estd aumentando com o
desenvolvimento da economia, o que leva a uma grande procura de argila. No
entanto, os recursos de argila sdo limitados, e a produgdo convencional de
materiais ceramicos de argila geralmente destréi grande area de terra aravel.
Portanto, estudos com foco no desenvolvimento de misturas argila / residuos
para producao de materiais ceramicos de alta qualidade, tém recebido atencao
(HE et al., 2012).

A Comissdo Mundial sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento define
desenvolvimento sustentavel, como o desenvolvimento que satisfaz as
necessidades basicas do publico e satisfaz suas aspiracbes para uma vida
melhor sem comprometer a capacidade das geracgdes futuras (YUAN, 2013).

Dentro desse contexto, muitos estudos vém sendo realizados com a
incorporacdo de residuos industriais em ceramica tradicional na busca de
matérias-primas alternativas, e também buscando uma destinacao
ambientalmente correta aos residuos. Vale considerar que o0s residuos
industriais representam, em sua grande maioria, perdas de matérias-primas
caracterizadas por uma ineficiéncia produtiva (FILHO et al., 2014).

O potencial de incorporacao de residuos nas formulacdes de ceramicas
tradicionais, aliado as elevadas quantidades de recursos naturais consumidos a
cada dia por esse segmento industrial, ressalta a importancia da reutilizag&do de
residuos como matérias-primas ceramicas alternativas, racionalizando o uso
dos recursos naturais, contribuindo para a diversificacdo de produtos,
diminuicdo dos custos de producao, fornecer matérias-primas alternativas para
uma série de setores industriais, conservacdo de recursos nao renovaveis,
economia de energia e, principalmente, melhoria da saude da populacédo
(MENEZES et al., 2002; MENEZES et al., 2005).

Correia et al. (2007) avaliaram o efeito da incorporagéo do residuo de pd
de agata, como substituto do quartzo, nas propriedades fisicas e mecéanicas de

massas ceramicas triaxiais para porcelanas. Estes observaram que o residuo
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pode ser utilizado em substituicAo do quartzo, sem comprometer as
propriedades fisicas e mecanicas.

Silva et al., (2007) avaliaram a utilizacdo do granito como uma das
matérias-primas empregadas em massas ceramicas utilizada na producao de
loucas sanitarias. Estes concluiram que a adicao de até 40% sem comprometer
as propriedades da barbotina e do produto final.

Guerino et al., (2010) avaliaram a potencialidade do uso de residuos,
gerado na fabricacdo de pecas metdlicas pelo processo de fundicdo, em
formulacdes de ceramicas triaxiais. Para tanto, utilizaram uma argila plastica de
gueima branca e dois residuos, um de silicatos alcalinos em lugar do feldspato
e outro de areia de fundicdo de moldes de ferro fundido em substituicdo a
silica. Os resultados mostraram a possibilidade de obtencdo de ceramicas
brancas triaxiais a partir destas matérias-primas alternativas, uma vez que os
corpos ceramicos conformados apresentaram propriedades adequadas para a
producéo de grés, faianga e porcelanas.

Ferreira et al., (2011) verificaram a viabilidade da substituicao total ou
parcial do feldspato por pé de marmore oriundo de rejeitos industriais em
porcelanas triaxiais silicosas. Os resultados mostraram que é viavel a
substituicdo parcial do feldspato por p6 de marmore, uma vez que as
propriedades das porcelanas e sua temperatura de sinterizacdo praticamente
nao sao alteradas.

Porto et al., (2011) estudaram as propriedades reoldgicas de barbotinas
ceramicas, para grés sanitarios, obtidas com a utilizagdo de residuos de vidro
plano, substituindo parcialmente o feldspato. Os resultados das curvas
reoldégicas mostraram a viabilidade da utilizacdo deste tipo de residuo,
apresentando comportamento reoldgico coerente com o recomendado para
este tipo de material ceramico. A pesquisa entdo comprovou a viabilidade da
utilizacdo deste tipo de residuo em massas ceramicas, j& que 0S mMesmos
conferiram boas propriedades reolégicas as barbotinas, diminuindo os valores
denominados “pontos de referéncia”, proporcionando uma diminuicdo da
quantidade de defloculante.

Wannagon et al., (2012) modificaram corpos de grés ceramicos com
residuos industriais de ceramica (lodo de esmalte) e vidro. Os corpos de teste
foram preparados por substituicado do feldspato de potassio, no corpo grés de
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referéncia, em 25, 50, 75 e 100% de lama de esmalte. Ap6s as propriedades
serem avaliadas, a formula adequada foi selecionado e modificada novamente
pela adicao de 5, 10, 15 e 20% de p6 de vidro de soda-cal a fim de melhorar as
propriedades e conseguir temperatura de queima mais baixa. Concluiu-se que
as lamas de esmalte ceramico podem ser utilizadas para substituir o feldspato
em corpo de grés em até 100%. Incorporacao adicional com 15-20% de soda-
cal de sucata de vidro, reduziu a temperatura de queima para valores inferiores
ao utilizado para o corpo de grés de referéncia, demonstrando que tém as
propriedades necessarias e capacidade para ser transformado em produtos de
grés comerciais.

Silva et al., (2012) estudaram a incorporacao de residuo do processo de
serragem e beneficiamento de rochas ornamentais em substituicao do
feldspato sodico, que € uma matéria-prima natural, na formulacdo de uma
massa ceramica para fabricagdo de porcelana elétrica aluminosa. Os
resultados obtidos nos diversos experimentos realizados indicaram que o
residuo de rocha ornamental utilizado, apresentou potencial para substituicao
parcial do feldspato s6dico numa massa ceramica para fabricacao de porcelana
elétrica.

Marinoni et al., (2013) avaliaram os efeitos de residuos de vidro (soda-
cal-silica) sobre a cinética de formacao de mulita e desenvolvimento micro-
estrutural em ceramicas vitreas, a partir da substituicao parcial do Na-feldspato
na producdo de ceramica louca sanitaria. Os autores evidenciaram que o vidro
substituindo o feldspato de 30 a 50% em peso permite acelerar a cinética da
reacao de crescimento de mulita, e alcancgar caracteristicas macroscépicas da
producdo de cerdmica em conformidade com o0s mais recentes requisitos
técnicos. A introducdo de residuos de vidro leva a uma economia de
combustivel e a redugéo das emissdes de CO, durante a fase de queima. Além
disso, 0 uso do residuo de vidro na ceramica vitrea de louga sanitéria
proporciona uma preservacao ambiental por poupar 0s recursos naturais, em
termos de feldspato, como também uma gestao eficiente da escéria do vidro de
garrafa por reenderecar uma parte dela para fabricagéo de louca sanitéaria.

Carus et al., (2014) avaliaram a utilizacdo de um residuo de embalagens
de vidro em porcelana de ossos. Especificamente, foi analisado o
comportamento reolégico de formulacées de porcelana de 0ssos, nas quais 0
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fundente feldspato foi parcialmente substituido por vidro reciclado. Obteve-se
uma barbotina, com vidro, com caracteristicas de comportamento reoldgico

proximas das obtidas pela barbotina contendo apenas o feldspato.

3.3 Quartzito

Do ponto de vista comercial, as rochas ornamentais e de revestimento
sdo basicamente subdivididas em granitos e marmores. Alguns outros tipos
litoldgicos, incluidos no campo das rochas ornamentais, estao os quartzitos, os
serpentinitos, os travertinos e as ardoésias, de acordo com a Associacao
Brasileira das Industrias de Rochas Ornamentais - ABIROCHAS, (2009).

A extracdo de rochas ornamentais € uma atividade mineradora que
apresentou grande desenvolvimento no Brasil na dltima década, porém o
desenvolvimento tecnologico de equipamentos, os métodos de pesquisa
geolégica e caracterizacdo tecnoldégica ndo acompanharam esse
desenvolvimento na mesma velocidade (CABELLO et al., 2012).

A ABIROCHAS, (2009) determina que o quarizito é uma rocha
metamoérfica com textura sacaroide, derivada de sedimentos arenosos, formada
por gréaos de quartzo recristalizados e envolvidos ou ndo por cimento silicoso.
Tanto quanto nos marmores, a recristalizacdo mineraldégica ocorre por efeito de
pressao e temperatura atuantes sobre os sedimentos originais, tornando os
quartzitos normalmente mais coesos € menos fridveis que os arenitos. Além
disso, a inexisténcia de minerais reativos torna os quartzitos inertes a agentes
de alteragdo, como produtos de limpeza e solugbes &cidas em geral.

De acordo com Santos et al., (2014) o quartzito € uma rocha ornamental
metamorfica, que apresenta uma tendéncia a ser coesa, com estrutura
cristalina densa e organizada de modo que a forca do cimento entre as
particulas propicia uma resisténcia interna bastante alta. Além disso, é uma
rocha com varias qualidades estéticas, provindas de suas propriedades fisico-
quimicas, cuja principal caracteristica é a clivagem. Os planos preferenciais
paralelos de quebra favorecem a diversas aplicacbes ornamentais para o
quartzito porque € de extrema importancia para a modelagem das pecas a
associagao de coesao e boa trabalhabilidade. Pode-se citar como exemplos a

confeccao de mesas e balcbes, uso como piso de alta dureza e tenacidade,
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decoracdo de pilares e colunas, soleiras e tampos. O quartzito também pode
ser utilizado em escadas, fachadas, pragas, jardins, enfim em qualquer
aplicagdo em que seja necessario um revestimento resistente. Aléem de todas
essas aplicacdes feitas com o material trabalhado, ainda pode-se citar o
emprego da rocha bruta e irregular como decoragao.

Comumente, os quartzitos, sao brancos, cinza claro, amarelo ou
castanho. Podem, no entanto, ter outras cores devido a graos microscépicos de
minerais acessorios e, assim, serem esverdeados devido a presenca de
epidoto, azulados devido a cianita, purpureos devido a hematita, ou clorita, e
pretos devido ao grafite, a magnetita, ou a biolita. (PONTES, 2005).

Durante os processos de extracdo e beneficiamento das rochas
ornamentais, ha perdas significativas de material e geracdo de residuos
(BABISK et al., 2012).

As rochas ornamentais sdo extraidas na forma de blocos ou lajes.
Quando estas apresentam foliacdo e ndo se encontram em forma de macigos
rochosos, ndo podem ser extraidas em blocos. Neste caso o material é
extraido em lajes, com posterior corte, esquadrejamento e polimento. Esse
método apresenta grandes perdas, e muitas vezes nao é executado depois de
adequada caracterizacao da jazida e planejamento de lavra (CABELLO et al.,
2012).

Nas serrarias, industrias de beneficiamento, o quartzito bruto chega sob
a forma de lajes e pelo processo de esquadrejamento mecanico sao
transformadas em placas, quadradas ou retangulares, de larguras
padronizadas e comprimento livre, ou seja, com formatos de acordo com os
tipos de produto final desejado, de forma a propiciar o0 seu maior
aproveitamento para serem utilizadas com revestimentos de paredes e pisos
(Figura 3.1a). Durante esse processo € gerado um residuo grosso, filetes
(Figura 3.1b)
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(@) (b)

Figura 3.1 — Lajes(a) e residuo(b) de quartzito
Fonte: Arquivo Pessoal, (2014).

Santos et al., (2014) avaliaram os principais impactos causados pela
atividade extrativista da rocha quartzitica na cidade de Varzea - PB,
acompanhada de uma analise da qualidade do produto em si e sua
aplicabilidade na construgdo civil. Os autores evidenciaram que além da
poluicdo sonora gerada pelas explosdes, a extracdo provoca uma série de
impactos ambientais negativos, provocados por esse tipo lavra, como alteragéo
da paisagem pela remoc¢ao do solo e da vegetacao, além de riscos de erosao e
desertificacdo. Contudo o impacto ambiental que mais castiga € a geragao de
residuos sélidos, a disposi¢do inadequada de um grande volume de rejeito nas
proximidades das jazidas, bem como das serrarias. No decorrer do
beneficiamento se produz uma grande quantidade de poeira (residuo sélido
granular), que polui, ainda que em baixa escala, o perimetro urbano préxima ao
setor de serrarias. Ficou evidenciado quanto as propriedades que,
ornamentalmente, o quartzito € um excelente material, com boas propriedades
fisicas e estéticas, adequado para revestimentos externos e internos de
edificacdes, e do ponto de vista estrutural, verificou-se uma alta densidade e
coesdo no quartzito, sendo mais consistente e resistente do que o concreto,
podendo ser utilizado em construgéo civil ndo apenas como rocha ornamental,
mas também como rocha estrutural, podendo ser empregado como

embasamentos, aterros e até mesmo como agregado para o concreto.
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A problematica da destinacdo correta do residuo gerado durante as
praticas extrativistas e de beneficiamento, hoje € o principal desafio das
industrias de rochas ornamentais.

De acordo coma ABIROCHAS (2014) a producdao mundial estimada de
rochas ornamentais, no ano de 2013, totalizou 130 milhées de toneladas,
correspondentes a cerca de 48 milhées de metros cubicos ou 1,42 bilhdes de
metros quadrados equivalentes de chapas com dois centimetros de espessura.
Esta produgéo envolveu 76,75 Mt (59,0%) de rochas carbonaticas, 47,50 Mt
(36,5%) de rochas silicaticas e 5,75 Mt (4,5%) de arddsias e outras rochas
xistosas. A China foi responsavel por 22,7% do total do volume fisico das
exportacdbes mundiais de rochas ornamentais em 2013, tendo-se, na
sequéncia, india (17,2%), Turquia (15,6%), ltalia (6,0%), Espanha (5,2%),
Brasil (5,1%) e Egito (4,5%). Refere-se que, em 2013, o Brasil foi 0 segundo
maior exportador de rochas silicaticas brutas, representadas por blocos de
granito; o quinto maior exportador de rochas processadas especiais, relativas,
sobretudo, a chapas polidas de granito; o 3° maior exportador de produtos de
ardésia, atras da Espanha e China; e, o 12° maior exportador de rochas
processadas simples representadas, no caso do Brasil, quase que
essencialmente por produtos de quartzitos foliados.

Diante do cenario da excessiva extracao desordenada de matéria-prima
e irresponsabilidade no destino dos residuos no passado, hoje ha uma
discussdo em torno da questdo ambiental. A Politica Nacional dos Residuos
Solidos € bem clara ao determinar que nenhum tipo de residuo deve ter
destinacao final efetuada de forma irregular.

Algumas pedreiras, principalmente as maiores, tém buscado implantar
um sistema de producao que busque maiores recuperacdes e melhor qualidade
do produto final com menores taxas de geracao de residuos. J& as empresas
menores encontram dificuldades neste sentido devido ao alto custo de
contratacao de servigcos de consultoria voltados para o estudo adequado da
area, planejamento e aplicacdo de técnicas adequadas de lavra e
beneficiamento (CABELLO et al., 2012).
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3.4 Louca Sanitaria (processo de fabricacao)

Os materiais ceramicos sdo comumente usados em uma grande
variedade de aplicagcbes industriais que vao desde a producdo de lougas
sanitarias para componentes com altos desempenhos mecanicos (MIRANDA et
al., 2015)

A louga sanitéria classifica-se como um produto de ceramica branca, da
ceramica tradicional, a qual apresenta uma textura fina, sendo caracterizada
por apresentar uma cor branca, résea ou creme-clara ap6s a etapa de queima,
a uma temperatura controlada compreendida entre aproximadamente 1200°C -
1290 °C (OLIVEIRA, 2006; MEDINA et al., 2012).

O processamento ceramico € constituido de varias etapas, desde a
preparacao da matéria-prima, que compreende a coleta, tratamento do material
coletado, moagem, mistura e homogeneizacdo para em seguida serem
conformado de acordo com o tipo do produto. Apds a conformagéo, 0s corpos
verdes sdo submetidos a secagem para a retirada da umidade das pecas, em
seguida, apds acabamento da peca seca, é depositado o vidrado (esmalte) e
por fim as pecas sdo submetidas a etapa de queima, em fornos, onde os
produtos adquirem as propriedades finais.

A qualidade dos produtos ceramicos depende de muitos parametros, os
quais afetam a moldagem e a queima. O tipo e a proporcao dos minerais
presentes na massa sao responsaveis pelas fases mineraldgicas formadas
durante a etapa de queima do produto. Consequentemente, junto as condigdes
de processamento, a composi¢cdo mineralégica influencia diretamente as
propriedades do produto acabado (ZAUBERAS, 2001).

3.4.1 Matérias-primas constituintes da massa ceramica

A formulagdo da massa € baseada no uso de matérias-primas que
devem conferir a plasticidade exigida para a obtencao do compacto verde e o
grau de fusibilidade necessario para que o produto atinja as propriedades
desejadas. Assim, ¢é importante ressaltar que as matérias-primas
desempenham um papel vital na qualidade do produto final.
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Genericamente a maioria das massas da ceramica tradicional é
composta por dois ou mais tipos de argila, geralmente uma argila plastica
(popularmente chamada de argila gorda) e outra pouco plastica (popularmente
chamada de argila magra). A proporcdo dessas argilas na composicao
determina a plasticidade da massa e devera ser estabelecida de acordo com o
material a ser produzido. Outras caracteristicas influenciam a plasticidade da
massa, tais como: minerais presentes, como o quartzo (areia), granulometria e
a forma dos cristais, etc (WIECK e FH, 2013). Embora ambas as argilas
exercam funcdes ao longo de todo o processo produtivo, as plasticas sao
essenciais na fase de conformacgéo, enquanto as nao-plasticas atuam na fase
do processamento térmico, elas possibilitam o balanceamento quimico na
composi¢ao das massas, além de facilitar a eliminacdo de compostos volateis
que se dissolvem durante o processo de queima (CAVALCANTE et al., 2008).

As matérias-primas que fazem parte da composicdo da massa,
fundamentalmente, séo: argilas, feldspatos, quartzo e caulins.

3.4.1.1 Argilas

As argilas apresentam uma grande variedade de composi¢cdes e sao
formadas principalmente por uma mistura de argilominerais (particulas
cristalinas extremamente finas, com didmetro geralmente inferior a 2,0 um),
quando em presenca de 4agua apresentam plasticidade, podem ser
compactadas, assim como, apresentar tixotropia e viscosidade de suspensdes
aquosas, propriedades que explicam a grande variedade de aplicacdes
tecnoldgicas.

A funcédo das argilas € atuar como um ligante para outros constituintes
do corpo no estado verde e conferir plasticidade sobre o corpo para moldar
(LEE et al., 2008). Argilas com composi¢cdes mineralégicas diferentes possuem
plasticidades diferentes, mesmo com quantidades de agua semelhantes. Apds
a determinacédo da proporcdo das argilas na massa € preciso garantir que
mesma, assim como as demais variaveis de preparacao e o teor de umidade

sofram a menor variagdo possivel (WIECK e FH, 2013).
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Os trés grandes grupos de argilominerais constituintes de um modo
geral sdo: os grupos da caulinita, da montmorilonita (ou esmectita) e da ilita
(SANTOS, 1992).

Os minerais de argila ilitica-caulinica ou de origem montmorilonitica
apresentam caracteristicas plasticas mais ou menos notaveis no que diz
respeito a sua estrutura mineraldégica e suas distribuicbes granulométrica
(KITOUNI e HARABI, 2011).

Os diferentes argilominerais sao classificados em grupos com base nas
semelhancas em composicdo quimica e na estrutura cristalina. As estruturas
cristalinas sdo classificadas em 2 tipos, de acordo com a maneira na qual as
folhas tetraédricas e octaédricas se arranjam: estruturas 1:1 na qual apenas
uma folha tetraédrica esta ligada a uma folha octaédrica e estruturas 2:1 na
qual uma folha octaédrica esta no meio de duas folhas tetraédricas. Nas
estruturas 1:1, estdo os grupos: da caulinita; das serpentinas; dos
argilominerais ferriferos. Nas estruturas 2:1 estdo os grupos: do talco-pirofilita;
das micas; das esmectitas; das vermiculitas; das cloritas; da paligorsquita
(atapulgita) — sepiolita. As quatro dezenas de argilominerais distribuem-se
nesses Qrupos; apenas um pequeno numero de argilominerais sao
componentes das Argilas Industriais: caulinita (caulim, “ball clay”; argila
refrataria; argila para construcao civil); montmorilonita (bentonita, terra fuller);
talco (talco); vermiculita (vermiculita) e amianto crisotila (amianto) (COELHO et
al., 2007).

3.4.1.2 Caulim

Segundo Pinheiro et al., (2005) o caulim é uma argila de granulometria
fina, geralmente de cor branca, e de boa inércia quimica. O mineral do caulim
mais comum e mais importante industrialmente €& a caulinita,
(Al203.2Si0,.2H,0), formada por intemperismo ou por alteracao hidrotérmica.
Os tipos de caulim variam de acordo com suas caracteristicas fisicas: alvura,
grau de cristalizagdo, opacidade, viscosidade, forma das particulas etc. De
acordo com Luz et al.,, (2008) a presenca de minerais do tipo quartzo,
cristobalita, alunita, esmectita, ilita, moscovita, biotita, clorita, gibbsita,
feldspato, anatasio, pirita e haloisita podem prejudicar a qualidade do caulim,
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afetando propriedades importantes como a alvura, a brancura, a viscosidade e
a abrasividade.

O caulim é muito usado na industria de ceramica branca, pois além de
conferir uma cor branca a massa ceramica, € um suporte fundamental de éxido
de aluminio (Al2Os), que, no momento da vitrificagdo da peca, regula o
equilibrio da reacao. E, em temperaturas de queima superiores a 1000 °C ele
se converte em mulita (Al203.2Si0,), formando uma fase vitrea que atua como
esqueleto para os produtos resultantes, contribuindo para o aumento da
resisténcia mecénica e reducao do excesso de fases liquidas formadas durante
a queima, conhecida como deformagéao piroplastica (LUZ et. al., 2008).

Os caulins sdo utilizados em massas ceramicas geralmente para
completar uma distribuicdo granulométrica em particular, visando aumentar a
velocidade de colagem das barbotinas melhorando a permeabilidade das
massas. Podem também contribuir para o aumento do coeficiente de expansao
das massas e diminuigdo da retragdo de queima como consequéncia do seu
carater mais refratario (MORELLI, 2003).

Segundo Souza (2007) o caulim ceramico deve possuir um teor de
caulinita entre 75% e 85% e ndo ter minerais que afetem a cor de queima,
como o FexOs, cujo teor deve ser menos que 0,9%, de modo que a cor de
alvura, ap6s a queima, esteja na faixa de 85-92. Durante o processo de queima
o caulim apresenta comportamento distinto, como mudanca de fase, variacao
dimensional e perda de massa. Essas propriedades sdo afetadas dependendo
de como é realizada cada etapa de processamento, da composi¢cao quimica e
mineraldgica dos mesmos e, principalmente, da temperatura e do tempo em
que as pecas sado submetidas a uma curva de queima.

Na fabricagdo de loucas sanitarias, o uso do caulim melhora as
propriedades reolégicas da massa ceramica, permitindo a extrusdo da peca e
facilitando a sua secagem. As pecas moldadas sao relativamente pesadas. Em
virtude desse peso, o caulim é utilizado na formulacdo da massa ceramica, de
modo a manter a forma das pecas moldadas, antes da secagem nos fornos
(LUZ et. al., 2008).
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3.4.1.3 Feldspato

Feldspato é o grupo mineral mais abundante, constituido por silicato de
aluminio que contém propor¢des variadas de potassio, sodio, calcio e
ocasionalmente béario. Sdo encontrados em rochas igneas, metamérficas e
sedimentares, sendo que pegmatito granitico € uma das principais fontes.

Os feldspatos possuem altos teores de alcalis (Na,O + K>O) e séo os
mais importantes agentes de densificag&do, favorecem a formacéo de uma fase
liquida, que conduz a uma redugdo da porosidade e consequentemente
aumento da resisténcia mecanica, dureza, resisténcia quimica e resisténcia a
corrosao do material (BERNASCONI, et al. 2014). O tamanho das particulas e
a composicao (proporcado comumente Na,O/K>0) sdo parametros que afetam a
cinética da reagdo e a viscosidade da fase semi-liquida que se desenvolve
durante a queima. O estudo da evolucdo do processo de densificacdo € um
tema fundamental, pois permite reduzir os gastos energéticos (ALVES et al.,
2012; SUVACI et al. 2010).

Os feldspatos sdo utilizados na producdo de vidro, cerdmica e em
polimeros, nas industrias de papel e tintas como cargas (enchimentos) e
extensores. Eles fundem total ou parcialmente a partir de aproximadamente
1000-1100 °C, dando origem a fase liquida que acelera a sinterizacdo. Sao
agentes fundentes e, portanto, indesejaveis para materiais refratarios, porém
sdo fundamentais para a vitrificacdo de porcelanas e outros produtos de
ceramica branca (MILAK et al., 2007; MORAES, 2007; KITOUNI e HARABI,
2011).

3.4.1.4 Quartzo

O quartzo é fonte de introducdo da silica, que €& o elemento
imprescindivel em uma massa, atua diminuindo a plasticidade em virtude das
particulas de silica (SiO,) e possibilita um aumento na velocidade de deposicao
da barbotina na etapa de conformacgéo.

Por apresentar um elevado ponto de fusdo, o quartzo garante a
integridade estrutural da peca durante a queima, onde permanece praticamente
inalterado. Quando aquecido a 573 °C, sofre uma rapida transformacao de
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fase, reversivel, da forma quartzo a (baixa temperatura) para quartzo 3 (alta
temperatura), acompanhada de aumento de volume de suas particulas,
gerando tensdes internas na pega.

O quartzo é, principalmente, um material de enchimento de baixo custo
que permanece nao reativo a baixas temperaturas de queima e forma um
liquido altamente viscoso a temperaturas mais altas. Como em todas as
ceramicas tradicionais, a presenca de quartzo é necessario para diminuir a
retracdo (KITOUNI e HARABI, 2011; MARQUEZ et al., 2010). A presenca de
quartzo em excesso ou na forma de particulas grosseiras diminui a resisténcia
mecanica das pecas além de aumentar o coeficiente de variagao térmica linear,
podendo ocasionar problemas no acordo suporte-esmalte, entretanto, na
secagem ele facilta a saida da agua do interior da peca amenizando a
formacao de trincas (MILAK et al., 2007).

3.4.2 Preparacao da massa ceramica (barbotina)

As barbotinas de grés sanitarios compdem-se de 50% de materiais
plasticos e 50% de materiais ndo-plasticos.

Os materiais ceramicos de origem argilomineral apresentam
caracteristicas bastante particulares quando considerados como particulas ou
como aglomerados. O controle da distribuicdo de tamanho das particulas de
uma barbotina para fabricagdo de produtos ceramicos, juntamente com outras
caracteristicas como a forma e o estado de agregacao das particulas, € de
fundamental importdncia na obtencdo de um produto acabado de boa
qualidade (DAROLT, 2011). No preparo de barbotinas para a conformacgao por
colagem de pecas cerdmicas, o comportamento reologico de suspensdes
apresenta forte dependéncia de fatores como pH, quantidade de defloculante e
concentracao de sélido (LINK et al., 2013).

As barbotinas ceramicas, geralmente, apresentam um comportamento
reoldgico que as caracteriza como sistemas ndao newtonianos. Tal
comportamento dependera, dentro de um mesmo tipo de composicédo, da
porcentagem de sdélidos contidos nela. Tanto a tixotropia como a

pseudoplasticidade s&do propriedades ndo desejadas para uma moagem e
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processo adequado das barbotinas ceramicas (PEREZ, 2007). Para combaté-

las, é possivel agir sobre diferentes variaveis e magnitudes, a saber:

* Variagao da porcentagem e tipos de argilas utilizadas na barbotina;
» Composicéo quimica da agua utilizada na moagem;
* Quantidade e tipo de defloculante utilizado; e

» Controle da moagem (especialmente o tempo de moagem).

O moinho de bola, ou moinho Alsing, € um equipamento de moagem
bastante utilizado na industria ceramica, nomeadamente para a moagem de
pastas, ou dos seus componentes duros (principalmente em ceramica de
pavimentos, revestimentos, sanitérios, louga utilitaria e decorativa). A moagem
neste tipo de moinho pode ser a seco ou Umido e o processo pode ser continuo
ou intermitente, embora 0 mais comum na industria ceramica seja a moagem
descontinua e a umido (RIBEIRO, 2001).

A moagem via Uumida é a que apresenta melhor resultado e, dessa
forma, a utilizada na produgéo de louga sanitaria. A matéria-prima é misturada
a uma solucéo alcalina (fluidificante) dispersa em &gua. No final da moagem,
tem-se uma suspensdao aquosa das matérias-primas, a barbotina, com
conteudo de agua que varia em funcao do tipo de material. Esse teor gira em
torno de 30 a 40%.

3.4.3 Processo de conformacao por colagem

A etapa de conformacao das pecas inicia-se pela preparacdo do molde
com o desmoldante, com a funcao de criar uma interface entre 0 molde e a
barbotina, de forma a evitar a aderéncia entre as superficies, facilitando assim
a retirada da peca. A aplicacdo dos desmoldantes pode ser por via Umida ou
por via seca e os mais comuns utilizados nas industrias sdo a mica, o talco e o
grafite.

O sistema tradicional de conformacédo por colagem com moldes de
gesso ceramico, é bastante utilizado na industria de ceramica tradicional, o
qual compreende as seguintes etapas: enchimento do molde, formacédo de
parede, vazamento, consolidacdo, desmoldagem e acabamento. A duracao do
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ciclo é igual a soma da duracao de cada uma das etapas (FONSECA, 2000). O
tempo de enchimento depende da viscosidade da suspensao, de tal forma que
sera tanto maior quanto mais elevada for a viscosidade.

A fase de consolidacdo consiste, basicamente, no endurecimento da
peca conformada, por efeito da eliminacdo do excesso do liquido retido. Para
que tal aconteca, é preciso garantir o contacto entre a parede e o molde,
recorrendo-se, muitas vezes ao ar comprimido a baixa pressdo para o
conseguir, nomeadamente quando as pecas sao de grandes dimensodes e a
parede é espessa (FONSECA, 2000).

A desmoldagem das pecas € uma operacao que requer cuidados para
que o produto ndo sofra esforgos e ocasione deformacgdes ou trincas; deve ser
feito apds o produto adquirir consisténcia adequada para 0 manuseio.

O acabamento de pecas consiste na retirada de rebarbas, residuo de
desmoldantes e imperfeicdes na superficie da peca. O acabamento de pecas

ceramicas é feito normalmente a verde.

3.4.4 Etapa de secagem

Apés a etapa de conformacao, as pecas em geral ainda contém grande
quantidade de agua, proveniente da preparacdo da massa. Para evitar tensdes
e, consequentemente, defeitos nas pecas (trincas, bolhas, empenos, etc) é
necessario eliminar essa agua de forma lenta e gradual, at¢é um teor
suficientemente baixo, de 0,8% a 1,5% de umidade residual, embora a
demanda de producdo requeira uma secagem mais rapida possivel, no
entanto, uma programagao de secagem demasiadamente acelerada causara
retracao diferencial de tal ordem, podendo vir a produzir tais defeitos nas pecas
(OLIVEIRA, 2006).

3.4.5 Esmaltacao

Apbs a secagem, a maioria dos produtos recebe uma camada fina e
continua de um material denominado esmalte ou vidrado, que apds a queima
adquire aspecto vitreo. Esta camada contribui para o aspecto estético,
higiénico e melhora algumas das propriedades fisicas, principalmente de
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resisténcia mecanica e elétrica. A composicdo dos esmaltes é bastante
variada, e sua formulagcao depende das caracteristicas do corpo ceramico, das
caracteristicas finais do esmalte e da temperatura de queima. Sua preparagao
ocorre na forma de uma suspensao aquosa, cuja viscosidade é ajustada para
cada tipo de aplicacao (OLIVEIRA, 2006).

3.4.6 Etapa de queima (sinterizacao)

A etapa de queima é a fase mais delicada de todo o processo de
fabricacao, pois eventuais defeitos originados nas etapas anteriores revelam-se
somente quando o material é queimado. E durante o processo de sinterizacdo
que ocorrem as transformacdes fisico-quimicas, necessarias, que vao conferir
as propriedades finais do corpo ceramico e do vidrado.

A queima das pegas ceramicas é feita em fornos e é dividida em trés
fases: aguecimento controlado; patamar de queima; e, por fim, resfriamento
controlado.

A finalidade dos fornos é aquecer todas as superficies das pecas de
forma gradual e uniforme, para que ocorram as transformacades fisico-quimicas,
dando origem ao corpo ceramico. Para que os resultados sejam favoraveis, os
produtos devem estar bem secos durante a enforna e a queima deve ser
conduzida mediante uma curva de temperatura-tempo adequada para cada tipo
de massa e com uma atmosfera conveniente (TUBINO e BORBA, 2006).

Para a industria ceramica existem dois tipos basicos de fornos: os
intermitentes e os continuos.

- Forno intermitente ou periddico: Pode ser de camara ou mufla. A
temperatura n&o é uniforme no interior do forno e a carga mantém-se estatica.
Sua producao é feita por “bateladas” e ndo de forma continua, como nos fornos
tipo tunel.

Neste forno, as pegas s@o colocadas quando o forno esta frio, aquecidas
a temperatura maxima desejada, depois de arrefecido sédo retiradas. Os mais
eficazes sdo aquecidos a gas com os queimadores distribuidos nas zonas
anterior e posterior para uma melhor circulagdo do ar quente. No caso dos
fornos intermitentes elétricos, sdo aquecidos por uma série de resisténcias

elétricas colocadas lateralmente, na porta e na base. Possuem uma abertura
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na parte superior, cuja designacao nao podera ser de chaminé (CANOTILHO,
2003).

- Forno tunel: Neste tipo de forno a temperatura é constante em qualquer
ponto do seu interior, ndo havendo desaproveitamento de calor, ao repetir 0
processo, como nos intermitentes (CANOTILHO, 2003).

Nestes fornos, o material é que se movimenta, enquanto o fogo fica fixo.
O material a queimar é colocado sobre vagonetas, que percorrem lentamente a
galeria, de uma extremidade a outra, sobre trilhos, empurradas com velocidade
continua, por um pistao hidraulico, colocado na extremidade da entrada. Em
intervalos regulares, uma vagoneta é introduzida na galeria e, na extremidade
oposta outra é retirada. A velocidade das vagonetas € continua e uniforme com
relacdo ao tempo, salvo o tempo para retorno do propulsor que € aproveitado
para se introduzir outro carro no forno (TUBINO e BORBA, 2006).

A sinterizacdo da louga sanitaria tem por objetivo o endurecimento ou
vitrificacdo da massa ceramica ao ponto de se alcancar as especificacdes
recomendadas pela industria para grés sanitarios. Geralmente ocorre em
fornos do tipo tunel; com patamar de queima que pode variar entre 1200 °C e
1250 °C, em um ciclo de queima de 10 a 14 horas

As propriedades fisicas das lougas sanitarias de porcelana apds a
queima sao dependentes de uma variedade de aspectos, algumas das quais
sdo as fases constituintes, relativo a reag¢des de alta temperatura que envolve
0s minerais usados, as microestruturas desenvolvidas e o grau de densificacao
(PAGANI et al., 2010).

Dentre os varios fatores que contribuem para as transformagdes fisico-

quimicas de um corpo ceramico, durante a queima, estao:

e Composicao quimica e mineralégica da massa e do esmalte;
o Distribuigcdo granulométrica das matérias-primas;

e Espessuras das pecas ceramicas;

e Acordo massa/esmalte;

e Retirada de agua livre;

e Combustao e remocao de impurezas organicas;

e Reducéao ou oxidacdo dos componentes dos corpos;
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e Variacdes de volume, devido a inversdes cristalinas.

As matérias-primas que contém minerais alcalinos produzem grande
quantidade de fase liquida durante a queima, cuja viscosidade diminui com o
aumento da temperatura. Além disso, a reduc¢do da viscosidade desempenha
um papel significativo no desenvolvimento da microestrutura e das
propriedades fisicas dos grés de porcelana. As fases cristalinas e viscosidade
da fase liquida tém efeitos criticos sobre a microestrutura e propriedades
fisicas da ceramica durante queima (TUNCEL et al., 2012).

Na queima, o quartzo se dissolve parcialmente na fase liquida e uma
nova fase cristalina se forma — a mulita (3Al,03.2Si0,). Existem dois tipos
principais de mulita, a priméaria e a secundaria. A primaria se forma diretamente
a partir do espinélio e a secundaria depende da cristalizacdo a partir dos
componentes presentes na fase liquida, este segundo constitui um processo

mais lento.
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4. METODOLOGIA

4.1 Materiais

As matérias-primas utilizadas para realizacdo dessa pesquisa foram:
feldspato, quartzo, argilas, defloculante (silicato de sédio) e talco, fornecidas
por uma industria de loucas sanitarias.

Residuo de quartzito (RQ), fornecido por uma unidade industrial de
beneficiamento de quartzito, localizada no Distrito Industrial no municipio de
Varzea-PB.

4.2 Métodos

O procedimento experimental para o desenvolvimento desta pesquisa foi
dividido em quatro etapas contidas no Fluxograma descrito na Figura 4.1. A
primeira etapa correspondeu a caracterizacao das matérias-primas. A segunda
etapa compreendeu a preparacdo das barbotinas, acompanhada do estudo
reolégico das mesmas e moldagem dos corpos de prova. Na terceira etapa foi
realizada a queima dos corpos de prova e por fim, a quarta etapa consistiu na
realizacdo dos ensaios fisico-mecanicos e caracterizagdo dos corpos de prova
das barbotinas preparadas.
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Matéeria-prima (Argila 1, Caracterizagao das
Argila 2, Feldspato, - matérias-primas (EDX,
Quartzo, Residuo de TG e DTA, DRX, Analise
Quartzito) granulométrica)
= Barbotina Padrao (BP) 1
= Barbotina com 2% de
residuo (B2) Preparacao das Esiudl Fanltsizs des
residuo (B4) Residuo de Quartzito

dos corpos de prova

= Barbotina com 6% de

residuo (B6) 1

Queima dos corpos de
prova (T = 1200°C)

!

4=

Figura 4.1 — Fluxograma das etapas metodologicas

Toda a parte de caracterizagdo das matérias-primas e dos corpos de
prova, assim como 0s ensaios fisico-mecéanicos, foram realizados nos
Laboratérios de Tecnologia e Caracterizacao de Materiais, que fazem parte da
Unidade Académica de Engenharia de Materiais, da Universidade Federal de
Campina Grande. A preparacao das barbotinas, estudo reol6gico e queima dos
corpos-de-prova foram realizados em uma industria de louga sanitaria.

4.2.1 Ensaios de Caracterizacdao das matérias-primas

Para realizacao das caracterizacdes as matérias-primas foram passadas
em peneira ABNT n°® 200 (0,074mm).

- Analise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX)

A andlise quimica, por fluorecéncias de raios-X, das matérias-primas foi
realizada em um equipamento EDX 720 da Shimadzu, sob atmosfera de
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nitrogénio (N2). Os Oxidos existentes foram determinados de forma
semiquantitativa, através da aplicacao de raios-X na superficie da amostra e a
posterior andlise dos raios fluorescentes emitidos por cada um dos elementos

quimicos presentes.

- Difracao de raios-X (DRX)

A andlise de DRX foi conduzida em aparelho XRD-6000 Shimadzu,
utilizando-se radiagdo Ka do cobre, tensdao de 40KV, corrente de 30 mA,

varredura entre 2 a 602 e velocidade de varredura de 2%min.

- Analise Térmica (TG e DTA)

As analises foram conduzidas em equipamento modelo SDT Q600,
marca TA Instruments. Quanto aos parametros utilizados, comumente foram:
atmosfera de ar, razao de aquecimento de 5°C/min, e aquecimento variando da
temperatura ambiente até 1000°C. O padrao utilizado nos ensaios de DTA foi o

oxido de aluminio (Al2O3).

- Analise Granulométrica

Para realizacao desta caracterizacao, as matérias-primas foram dispersa
em 250mL de agua destilada em um agitador Hamilton Beach N5000 a
velocidade de 17.000 rpm durante 5 min, em seguida a disperséo foi colocada
em um equipamento CILAS modelo 1064 LD, em modo umido, até atingir a
concentracao ideal que é de 170 unidades de difracdo/area de incidéncia.

4.2.2 Preparacao das massas (barbotinas)
As barbotinas foram preparadas pelo processo de moagem em moinho

de bolas (alta alumina), conforme Figura 4.2, por um periodo de

aproximadamente 9 horas.
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Figura 4.2 — Obtencao da barbotina por moagem em moinho de bolas
Fonte: Arquivo Pessoal, (2014).

Foi utilizada uma massa industrial como referéncia para a formulagcao
das demais massas, a qual foi denominada de barbotina padrdo (BP).
Baseando-se na formulacado desta massa padrao, foram preparadas barbotinas
substituindo parcialmente os materiais nao plasticos (quartzo e feldspato) pelo
residuo de quartzito nas propor¢cdes de 2, 4 e 6%, denominadas
respectivamente de B2, B4 e B6, na tentativa de encontrar um percentual
adequado de residuo que ndo comprometam as propriedades recomendadas

para fabricacdo de grés sanitarios.
4.2.3 Conformacao dos corpos de prova
Para cada composicao, 5 corpos de prova, com dimensodes de (6,0 x 2,0

x 0,5) cm?, foram confeccionados através do processo de colagem em moldes

de gesso, conforme Figura 4.3.
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(b)

Figura 4.3 — Processo de colagem em molde de gesso (a); corpos de prova (b)
Fonte: Arquivo pessoal, (2014).

Para facilitar o desmolde foi aplicado nos moldes de gesso uma fina
camada de talco, logo em seguida a barbotina foi vertida, ficando em repouso
por cerca de 24 horas para a formagdo de parede. Posteriormente foi feita a
retirada dos corpos de prova dos moldes para secagem natural por 24 horas e
em seguida colocados em estufa a 110°C por aproximadamente 40 minutos.
Por fim foram submetidos a queima.

4.2.4 Avaliacao reoldgica das barbotinas

Este ensaio compreendeu a determinacédo da densidade das barbotinas,
como, também a determinacédo de residuo em malha ABNT n°® 325 (0,044mm).

e a realizacao de testes de velocidade de deposicao e tempo de secagem.

4.2.4.1 Determinacao da Densidade (p)

A densidade das barbotinas foram medidas por meio de um densimetro
com volume conhecido e previamente calibrado. Este foi totalmente preenchido

com a barbotina e logo em seguida pesado como ilustrado na Figura 4.4.
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Figura 4.4: Determinacao da densidade por meio de um densimetro
Fonte: Arquivo pessoal, (2014).

A densidade da barbotina foi determinada pela razdo da sua massa e

seu volume de acordo com a seguinte equagéo 1:
p=m/\V (1)

Onde: p = densidade (g/cm®);
m: massa (Q);

V: volume (cm?®).
4.2.4.2 Determinacao do residuo da barbotina

O residuo foi determinado segundo método utilizado pela industria de
louca sanitaria onde foram preparadas as barbotinas.

A moagem da barbotina foi interrompida quando o teor de residuo na
moagem atingiu aproximadamente 8,0 % em peneira ABNT 325 (0,044mm).
Este valor é medido com o volume em massa da barbotina determinado apés a
densidade (p) previamente calculado e tabelado, e em seguida essa massa foi
passada em peneira ABNT n® 325 (0,044mm) com o objetivo de determinar o
teor de residuo. A Balanca determinadora de umidade utilizada foi do tipo
Marte — Modelo: D200, confome ilustrado na Figura 4.5
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Figura 4.5 — Determinacao do residuo de moagem da barbotina
Fonte: Arquivo Pessoal, (2014).

4.2.4.3 Velocidade de Deposicao (VD), Tempo de secagem (Ts) e

Destacamento

A velocidade de deposicdo, tempo de secagem e destacamento das
barbotinas foram determinados segundo métodos utilizados pela industria de
louca sanitaria onde os testes foram realizados.

A velocidade de deposigao foi medida em fungdo de um tempo de 2 min.
A técnica consiste em verter a suspensdo em um molde de gesso e
cronometrar o tempo estimado, neste caso 2 min. Apos atingir este tempo, o
excesso de suspensao é removido do molde (drenagem) e a partir deste
momento o tempo de secagem ¢ avaliado até que se perceba uma textura
fosca na massa. Entdo, é feito o desmolde da peca resultante e a espessura
da parede é medida sendo diretamente proporcional ao peso (g) da parede
formada pela barbotina no molde de gesso, conforme ilustrado na Figura 4.6.
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Figura 4.6 — Determinagdo da velocidade de deposicdo da barbotina: (a)
preenchimento, (b) escorrimento, (c) destacamento, (d) pesagem
Fonte: Arquivo Pessoal, (2014).

4.2.5 Etapa de Queima

Os corpos de prova foram submetidos ao processo de queima
(sinterizag&o), com temperatura maxima de queima de 1200°C em forno tunel
industrial (forno continuo) de uma empresa de louca sanitaria e em forno
elétrico (forno intermitente), Flyever — Modelo FE50RP, do Laboratério de
Processamento de Materiais Cerdmicos do DEMa/CCT/UFCG, em um ciclo de

queima compativel com o industrial para a producao de lougas sanitarias.
4.2.6 Determinacgao das propriedades fisico-mecanicas
4.2.6.1 Retracao Linear apds Secagem (RLS) e apos Queima (RLQ)
Foram determinadas as dimensdes dos corpos de prova apos as etapas
de conformacdo, secagem e queima. Para a determinacdo da retracdo de

secagem e retracdo de queima, foram utilizadas as equacbes 2 e 3
respectivamente, seguindo a norma da ABNT/ NBR 15097-1 (2011).
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RLS (%) =[(Li- Ls) /Ls] x 100 (2)
Onde: Li = Comprimento inicial do corpo de prova (mm)

Ls = Comprimento do corpo de prova apds secagem (mm)
RLQ (%)= [(Ls - Lqg) /Ls ] x 100 (3)

Onde: Lg = Comprimento do corpo de prova apds queima (mm)

Ls = Comprimento do corpo de prova apds secagem (mm)
4.2.6.2 Perda ao Fogo (PF)

O ensaio de perda ao fogo foi realizado de acordo com a norma
ABNT/NBR 15097-1 (2011). A perda ao fogo refere-se a perda de massa de
material com o0 aumento de temperatura. Basicamente indica o teor de matéria
organica presente na argila e a decomposicdo dos carbonatos. Para a
determinacao da perda ao fogo utiliza-se a seguinte equacao 4:

PF (%)= [(Ps — Pq) / Ps] x 100 (4)

Onde: Pq = peso do corpo de prova ap6s queima (g)

Ps = peso do corpo de prova apds secagem (g)
4.2.6.3 Absorcio de Agua (AA)

Este ensaio foi realizado de acordo com a norma ABNT/NBR 15097-1
(2011). Apds a etapa de queima, os corpos de prova foram pesados e em
seguida submersos em agua, onde permaneceram por apds 24 horas e
posteriormente foram pesados, sem excesso de agua, sendo o percentual de
absorcao de agua determinado pela equacéao 5:

AA (%) = [(Pu — Ps)/Ps] x 100 (5)

Onde: Pu = peso do corpo de prova Umido (g)

Ps = peso do corpo de prova seco (g)
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4.2.6.4 Porosidade Aparente (PA)

O ensaio de porosidade aparente foi realizado de acordo com a norma
ABNT/NBR 15097-1 (2011).
Para a determinacdo da porosidade aparente utiliza-se a seguinte

equagao 6:
PA (%) = [(Pu — Ps)/ (Pu - Pi)] x 100 (6)

onde: Pu = peso do corpo de prova umido (g);
Ps = peso do corpo de prova seco (g);
Pi = peso do corpo de prova imerso (Q).

4.2.6.5 Tensao de Ruptura a Flexao (TRF)

A andlise foi realizada em uma maquina universal de ensaios mecanicos
- EMIC -DL-10.000, aplicando-se uma forca de 200 Kgf, com taxa de
carregamento (Velocidade) de 0,5 mm/min, com uma distancia entre os pontos
de apoio de 30 mm.

Os valores foram calculados a partir da equagéao:
TRF = (3PL)/(2ah?) (7)

Onde: P = carga atingida no momento de ruptura (N);
L = distancia entre os apoios (mm);
a = largura do corpo-de-prova;
h = altura do corpo-de-prova.

4.2.7 Difracao de raios X (DRX)
A analise de DRX foi conduzida em aparelho XRD-6000 Shimadzu,

utilizando-se radiacdo Ka do cobre, tensdo de 40KV, corrente de 30 mA,

varredura entre 2 a 602 e velocidade de varredura de 2%min.
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4.2.8 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

O ensaio de microscopia eletrénica de varredura foi conduzido em
equipamento PHILLIPS, modelo XL-30 FEG. Foram avaliadas a superficie de
fratura dos corpos-de-prova.



48

5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Caracterizacao das matérias-primas
5.1.1 Difracao de raios X

Na Figura 5.1 esta apresentada o difratograma de raios X da argila 1
estudada nesta pesquisa.

Analisando o difratograma de raios X da argila 1 (Figura 5.1) observa-se
que a amostra apresentou picos caracteristicos dos argilominerais esmectita
(E), caulinita (C), quartzo (Q). Este resultado estd de acordo com os
apresentados por Menezes et al.,, (2009). Ainda foram detectados picos
caracteristicos de pouca intensidade de feldspato potassico (F), identificados
pelas distancias interplanares basais em aproximadamente 15,69; 7,11, 4,41 e
3,56; 4,23 e 3,32; 3,28 e 3,23A respectivamente. O argilomineral predominante
€ a caulinita, evidenciado pelos seus picos caracteristicos bastante intensos e
de forma bem definida.

E = Esmectita
C = Caulinita
Q = Quartzo
1000 F - Feldspato

1200 4 Q

800

600

Intensidade (u.a)

400

Figura 5.1 - Difratograma de raios X da argila 1
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Na Figura 5.2 esta apresentada o difratograma de raios X da argila 2
estudada nesta pesquisa.

De acordo com o difratograma da argila 2, apresentado na Figura 5.2,
observa-se que a argila estudada apresenta em sua composicao,
principalmente as fases cristalinas caulinita e quartzo, também verificado por
Dantas et al., (2010). Os picos de maior intensidade estdo relacionados a
caulinita, principal argilomineral constituinte do caulim, com distancias
interplanares de 7,16, 3,57 e 2,33A. Picos de quartzo sdo identificados com
distancia interplanar de 4,35 e 3,34A, respectivamente. A pequena quantidade
de quartzo demonstra que a argila 2 analisada €& predominantemente

caulinitica. Este resultado corrobora com o obtido por Moraes (2003).

1200

C = Caulinita

C Q = Quartzo
1000 -

800

600

Intensidade (u.a)

400

200

Figura 5.2 - Difratograma de raios X da argila 2

Na Figura 5.3 esta apresentada o difratograma de raios X do feldspato
estudada nesta pesquisa.

Observando o difratograma do feldspato (Figura 5.3), verifica-se picos
predominantemente caracteristicos do feldspato. E possivel observar picos de
maior intensidade com distancia interplanar basal de 3,35 e 3,18 A,
caracteristicos da albita, provavelmente, justificados pela presenga de Na,O na
composi¢ao quimica do feldspato. Ainda é possivel verificar uma quantidade

relativa de quartzo, com um pico intenso caracteristico de distancia interplanar



50

basal de 3,33 A, como também uma pequena quantidade de mica moscovita,

possivelmente devido a presenca de K:O.

2500 -] Q
A = Albita
2000 - Q = Quartzo
M = Mica
T
2
o 1500 -
e)
©
o
2
& 1000 4 A
c
Q A
500 A Q
ACA Q,.Q
M A AAA AAT Q |A Q
0 T T T T T T T

Figura 5.3 - Difratograma de raios X do feldspato

Na Figura 5.4 esta apresentada o difratograma de raios X do quartzo
estudada nesta pesquisa.

Analisando o difratograma do quartzo (Figura 5.4), observa-se picos
predominantemente intensos de quartzo com distancias interplanares de 4,24,
3,33 e 1,81A. Diante deste resultado, pode-se dizer que o quartzo analisado
possui um alto grau de pureza, uma vez que nao foram identificados picos
caracteristicos de outros minerais como indicios de impurezas, também

verificado por Pagani et al., (2010).



51

8000 Q
7000 4 Q = Quartzo
6000
’(B.\ ]
3 5000
(0] ]
®
S 4000
2] 4
c
2 3000
£
2000 Q
1000 - Q Q
] L Qa q Q
0 T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

20

Figura 5.4 - Difratograma de raios X do quartzo

Na Figura 5.5 esta apresentada o difratograma de raios X do residuo de
quartzito estudada nesta pesquisa.

Percebe-se no difratograma do residuo de quartzito (Figura 5.5) as
seguintes fases mineraldgica: quartzo, confirmando o elevado teor de silica
(77,11%), com distancias interplanares basais de 4,26 e 3,34A e ainda picos de
intensidades menores de mica (9,98 A) e também da microclina (3,24 A) que é
um feldspato alcalino, estes resultados corroboram com os apresentados por
Babisk et al., (2012).

5000 Q Q = Quartzo

M = Mica

Mi = Microclina
4000 -
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2000

Intensidade (u.a)
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A M| Mi Mi QQQQ CRA Q Q Q QQ
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Figura 5.5 - Difratograma de raios X do residuo de quartzito
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5.1.2 Fluorescéncia de raios X

A composicao quimica das matérias-primas estudadas: argila 1, argila 2,
quartzo, feldspato e do residuo de quartzito, encontra-se na Tabela 5.1.

Tabela 5.1: Composi¢des quimicas das matérias-primas

Amostras SiO, Al,O; Fe,O; KO TiO, CaO MgO Na,O Outros PF
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Argila1 47,07 31,47 3,02 0,68 095 0,05 089 nd 0,21 15,66
Argila2 4190 349 2,15 0,17 046 091 0,73 nd 0,46 18,26
Feldspato 70,38 1725 0,59 5,53 0,06 0,75 0,43 2,78 0,30 1,93
Quartzo 9366 492 020 nd 0,19 nd nd nd 0,42 0,61
RQ 77,11 11,24 1,40 5,04 0,11 089 0,85 nd 0,52 2,84

RQ - Residuo de Quartzito; PF-Perda ao Fogo; nd — ndo determinado

Através dos resultados (Tabela 5.1) foi possivel observar que as argilas
1 e 2 apresentaram percentuais de 47,07%(Argila 1) e 41,90%(Argila 2) de
oxido de silicio (SiO,). A silica presente nas argilas é oriunda provavelmente
dos argilominerais caulinita e ilita, como também do quartzo livre presente nas
amostras. Os teores de 31,47% e 34,96% para o O6xido de aluminio (Al>O3)
podem esté relacionados provavelmente a presenca da camada octaédrica do
argilomineral esmectita e caulinita . A elevada perda ao fogo (15,66 e 18,26%)
esta associada, sobretudo, a presenca da caulinita, conforme visto nas Figuras
5.1 e 5.2 e também reportado por Queiroz et al., (2010). Quanto ao 6xido de
ferro (FexO3) os percentuais foram de 3,02% e 2,15% e segundo babisk et al.,
(2012) teores abaixo de 3% séao indicados para a fabricacdo de produtos de
coloracao clara. Os percentuais de 6xido de calcio (CaO) e éxido de magnésio
(MgQO) podem estar associados a presenca de esmectita.

A composigédo do quartzo indicou um teor de 93,66%, de SiO,, sendo
este valor proximo ao caracteristico deste material, pois este possui um teor
entre 98,70 e 99,50% de SiO, (SOARES et al., 2012).

Para o feldspato foram encontrados os percentuais de 70,38% de SiO,
17,25% de Al,O3%, 5,53% de K:O e 2,78% de NaxO, sendo identificado como

albita (NaAlSi3Og), pertencente a familia dos feldspatos Plagioclasios. O teor de
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K20 é um pouco mais elevado do que o de NayO, no entanto, como observado
nas andlise mineraldgica, a albita predominou sobre o microclinio. Os 6xidos de
sédio (NaxO) e célcio (CaO), sado provavelmente oriundos dos minerais
acessorios calcita e feldspato.

A analise quimica do residuo de quartzito revela a silica (SiO,) como
componente  majoritario, com 77,11% demonstrando um carater
essencialmente quartzoso da amostra, segundo os resultados obtidos na
composi¢ao mineralégica. Em seguida os 6xidos Al,O3 e KO com teores de
11,24% e 5,04% respectivamente. A presenca desses 6xidos no residuo, séo
oriundos provavelmente do feldspato e da mica, corroborando com os
resultados apresentados por Babisk et al., (2012) e Junior et al., (2007).

As quantidades relativas de 6xido de potassio (K-O) encontrado nas
amostras do residuo e do feldspato € oriundo da estrutura do feldspato
potassico detritico (microclinio) e também dos neoformados (albita),
respectivamente, como também verificado por Junior et al., (2013). Este
elemento alcalino atua como eutético durante a queima, reduzindo assim a
temperatura de maturacao das argilas.

Comparando-se a composicdo do quartzo e do feldspato com a do
residuo de quartzito, foi possivel observar que o residuo apresenta uma

composicao quimica que possui 6xidos presentes nestes dois minerais.

5.1.3 Analise Granulométrica

Nas Figuras de 5.6 a 5.10 estdo contidas as curvas de distribuicao

granulométrica das matérias-primas convencionais e do residuo de quartzito.
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Figura 5.8 - Distribuicdo granulométrica do feldspato
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Figura 5.10 — Distribuicao granulométrica do residuo de quartzito

Analisando as curvas das Figuras de 5.6 a 5.10, pode-se observar que
todas as amostras apresentaram curva de distribuigdo com aspecto multimodal.
A argila 2 aparentemente apresenta uma distribuicado mais uniforme e o residuo
uma distribuicdo mais grosseira e mais larga.

As principais caracteristicas granulométricas das matérias-primas, como
tamanho médio de particulas e a fragcdo volumétrica das amostras para o

didametros abaixo de 2,0um, entre 2,0um<D<20,0um e acima de 20,0um estao
apresentadas nas Tabela 5.2 e 5.3.
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Tabela 5.2 - Tamanhos de particulas das matérias-primas

Matérias- Do Dso Do Dm
primas (um) (um) (um) (um)
Argila 1 0,47 2,62 10,92 4,29
Argila 2 0,58 2,32 6,45 3,06

Feldspato 0,76 3,48 17,03 6,43
Quartzo 0,75 3,82 17,86 6,85

RQ 1,87 17,26 53,07 22,77
RQ* 0,79 4,44 17,51 6,95

RQ* - residuo de quartzito apos etapa de moagem

D, € o didmetro no qual 10% das particulas estao abaixo dele;
D5, € o didmetro no qual 50% das particulas estao abaixo dele;
Dgo € 0 didmetro no qual 90% das particulas estao abaixo dele;
Dw € o diametro médio das particulas.

Tabela 5.3 - Composi¢cao granulométrica das matérias-primas
Matérias- (D<2um) (2um<D<20um) (D>20um)

primas (%) (%) (%)
Argila 1 41,87 56,84 1,29
Argila 2 43,38 56,62 0
Feldspato 34,18 56,67 7,15
Quartzo 32,41 59,76 7,83
RQ 10,79 43,36 45,85
RQ* 29,02 64,13 6,85

Através dos dados contidos na Tabela 5.2, pode-se verificar que todos
os valores de D5, diferem dos valores de Dy, 0 que implica dizer que todas as
matérias-primas analisadas apresentam uma distribuicdo de valores nao
simétrica. Em termos de tamanho médio de particula (Dso), as argilas
apresentaram particulas mais fina. Este resultado levanta boas perspectivas
para a plasticidade adequada para as operagdes de processamento (JUNKES
et al., 2012). Observa-se também na Tabela 5.3 que as mesmas apresentaram
maior percentual de massa acumulada para o didmetro abaixo de <2um,

evidenciando elevado teor de fragdo argila.
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Em relacdo as caracteristicas granulométricas, para todas as faixas
apresentadas, do quartzo e do feldspato foi possivel observar semelhangca com
relagdo aos diametros assim como para a massa acumulada. Com valores de
didmetro médio de particulas (~6,5um) e D>20um (~7,5%) adequados para
materiais que fazem parte da composicdo da massa. Estudos realizados por
Bernasconi et al., (2011) e Bernasconi et al., (2014) determinaram que o menor
tamanho de particula do quartzo e do feldspato aumentaram a taxa de
transformacdo de fase e a reatividade do deslizamento, incentivando
dissolucdo do quartzo e formacao de fase vitrea nas fases cristalinas, como
também, ao reduzir-se o tamanho das particulas do feldspato, a absorcao de
agua diminui drasticamente, promovendo uma maior densificagéo.

Para o residuo verificou-se que este apresentou diametro de 22,77um,
muito maior do que os materiais nao-plasticos, assim como um alto teor de
massa acumulada para a faixa de didametro acima de 20um. Segundo Queiroz
et al.,, (2010), a predominancia de uma granulometria mais grosseira €
extremamente probleméatica na etapa de queima devido ao risco de
aparecimento de trincas de resfriamento causadas pela transformacéo
alotrépica do quartzo a 573 °C, que é acompanhada de reducdo de volume.
Entdo na tentativa de evitar este problema, o residuo antes de ser utilizado na
massa ceramica, foi submetido a uma etapa de moagem em moinho de bolas,

alcangando-se didmetro médio na faixa de 6,95 um.

5.1.4 Analise Térmica (TG e DTA)

Na Figura 5.11 estdo esbogadas as curvas de analise termogravimétrica
e termodiferencial (TG/DTA) da argila 1 estudada neste trabalho.
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Figura 5.11 - TG/DTA da argila 1

Foi possivel observar, por meio da curva TG, a ocorréncia de duas
etapas de decomposicao térmica. Verifica-se que a primeira etapa de perda de
massa ocorreu na faixa de temperatura entre 25°C e 258°C (5,36%) e refere-se
a perda de agua livre, adsorvida e coordenada; enquanto que a segunda etapa
aconteceu na faixa entre 332°C e 692°C (9,4%), correspondente a
desidroxilagao dos argilominerais. A perda de massa total apresentada foi de
15,66%. Por meio da curva termodiferencial, observam-se as seguintes
transformacdes térmicas: pico endotérmico com maximo em 53°C,
caracteristico da presenca de agua livre e adsorvida; um pico endotérmico com
maximo em 484 °C referente, provavelmente a desidroxilagdo dos
argilominerais presentes na amostra e um pico exotérmico com maximo em
959 °C, referente provavelmente a nucleacdo de mulita, corroborando também
em estudos realizados por Menezes et al. (2009).
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Na Figura 5.12 estdo representadas as curvas termogravimétrica e
termodiferencial (TG/DTA) da argila 2 estudada neste trabalho.
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Figura 5.12 - TG/DTA da argila 2

Através da curva TG pode-se observar duas etapas de decomposicao
térmica. A perda de massa na faixa de temperatura entre 28°C e 310 °C refere-
se a perda de agua livre, adsorvida e coordenada; no intervalo de temperatura
de 329°C e 710 °C, refere-se provavelmente a perda de hidroxila da caulinita. A
perda de massa total apresentada foi de 18,27%. A curva de DTA da argila 2,
apresenta um pico endotérmico com maximo em 491 °C referente a perda de
hidroxila e um pico exotérmico com maximo em 981 °C, possivelmente
relacionado a nucleagao de mulita.

A presenca da caulinita na constituigdo das argilas 1 e 2, como ficou
evidenciado nos difratogramas de raios-X (Figuras 5.1 e 5.2), justificam os
picos observados de nucleacdo de mulita, como mencionado por Menezes et
al. (2009).
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As Figuras de 5.13 a 5.15 representam as curvas termogravimétrica e

termodiferencial (TG/DTA) do feldspato, quartzo e residuo (RQ), estudado

neste trabalho.
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Figura 5.13 - TG/DTA do feldspato
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Figura 5.15 - TG/DTA do residuo de quartzito

E possivel verificar nas curvas TG, do quartzo, feldspato e do residuo de
quartzito (RQ) que a perda de massa foi desprezivel. Este resultado esta de
acordo com a andlise quimica apresentada na Tabela 5.1, em que se pode
verificar valores irrelevantes de perda ao fogo para o feldspato, quartzo e para
o RQ, indicando assim a auséncia de carbonatos, sulfatos, matéria organica e
argilominerais.

Para as curvas DTA do feldspato, quartzo e RQ, observam-se picos
endotérmicos a 573°C e 574 °C, devido a transformacéao polimoérfica do quartzo
a (alfa) em quartzo 3 (beta) (SANTOS, 1992).

5.2 Caracterizacao das Barbotinas
5.2.1 Fluorescéncia de raios X

Na Tabela 5.4 encontram-se os resultados da andlise quimica das
barbotinas ceramicas estudadas.
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Tabela 5.4 — Composicao quimica das barbotinas (%)

Barbotinas SiO, Al,O; Fe;03 KO TiO, CaO MgO Na,O Outros

BP 62,88 28,29 1,84 3,73 0,35 0,27 061 1,60 0,43
B2 61,38 30,06 1,78 3,45 0,35 0,24 085 146 0,43
B4 61,34 30,056 1,86 3,39 0,32 0,25 0,74 164 0,41
B6 61,91 29,81 1,79 3,39 035 0,21 0,70 1,49 0,35

BP — Barbotina Padrdo; B2 — Barbotina com 2% de residuo; B4 — Barbotina com 4% de
residuo; B6 — Barbotina com 6% de residuo

Analisando as composicdes contidas na Tabela 5.4, pode-se observar
que os percentuais de éxido que compdem as barbotinas ceramicas estudadas,
variaram muito pouco, quando comparados entre si, 0 que provavelmente esta
relacionado aos baixos percentuais de residuo (2, 4 e 6%) que substituiram
parcialmente o quartzo e o feldspato.

O resultado de analise quimica mostrado na Tabela 5.4 indica um
elevado teor de SiO, e Al,O3, com variacées de 61,34 a 62,88% e 28,29 a
30,06% respectivamente, como principais componentes encontrados nas
massas ceramicas, seguida de quantidades significativas de 6xidos fundentes
(MgO + KO + CaO + NaO em torno de 6,5% para todas as massas), como
também verificado por Marinoni et al., (2013). Sendo estes 6xidos significativos,
pois irdo favorecer o processo de difusdo, a formacdo da fase liquida e
densificagdo do material.

De acordo com Queiroz et al., (2010), o percentual de alumina (28,29 a
30,06%) é considerado elevado e tipico de argilas cauliniticas e também é um
indicativo de um significativo percentual de mineral argiloso, conforme indicado
nas Figuras 5.1 a 5.5. Observa-se que a relagdo alumina/silica para a amostra
BP é de 0,45, enquanto para as barbotinas contendo residuo é de 0,49 para as
amostras B2 e B4 e 0,48 para a mostra B6, o que pode favorecer no processo
de cristalizagdo da mulita. Segundo Zanata e Nandi, (2014), a alumina (Al>O3)
presente no material atua como refratdrio e estabilizante, aumentando a
viscosidade do fundido e diminuindo o coeficiente de expansao térmica linear
do material. A SiO, é um formador de fase vitrea que contribui para o aumento
da resisténcia quimica, da dureza e a diminuicdo do coeficiente de expansao

térmica linear.
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Observou-se, também, na Tabela 5.4 a presenca de 6xido de ferro

(Fe203) em aproximadamente 2%, sendo considerado tolerante, pois teores

abaixo de 3% sao indicados para a fabricagao de produtos de coloragéo clara

(BABISK et al., 2012).

5.2.2 Analise Granulométrica das Massas

A Figura 5.16 representa as curvas granulométricas das quatro massas

formuladas.
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Figura 5.16: Distribuigdo do tamanho de particulas das barbotinas

Pode-se observar que todas as amostras apresentaram curva de

distribuigdo com aspecto multimodal, tamanhos de particulas heterogéneos e

maior fragcdo acumulada para a faixa acima de 2 pm. A massa sem residuo

apresenta maior fracdo acumulada para a faixa de 2 a 5 um, enquanto as

epe|nwndYy esse ap %,

epe|nwnoy esse ap %
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massas contendo residuo apresentaram discreta acumulacéo para a faixa de 8
a 20 um.
As Tabelas 5.5 e 5.6 contém as principais informagbes obtidas das

curvas granulométricas mencionadas anteriormente.

Tabela 5.5 - Tamanhos de particulas das massas ceramicas

Massas D1o Dso Do D
ceramicas (um) (um) (um) (um)
BP 0,79 4,04 21,96 7,78

B2 0,79 3,94 23,85 8,25

B4 0,80 4,15 25,27 8,73

B6 0,82 3,98 25,19 8,61

D, € o didmetro no qual 10% das particulas estao abaixo dele;
D5, € o didmetro no qual 50% das particulas estao abaixo dele;
Dy, € 0 didmetro no qual 90% das particulas estao abaixo dele;
Dw € o didmetro médio das particulas.

Tabela 5.6 - Composi¢cao granulométrica das massas ceramicas

Massas (D<2um) (2um<D<20um) (D>20um)

ceramicas (%) (%) (%)
BP 30,81 57,24 11,95
B2 31,03 55,52 13,45
B4 30,08 55,26 14,66
B6 30,24 55,30 14,46

Observando-se os dados contidos nas Tabelas 5.5 e 5.6, as massas
ceramicas apresentaram caracteristicas de distribuicdo granulométrica
similares, uma vez que as condicbes de moagem como quantidade e
distribuicao de diametro de bolas, entre outras variaveis que foram mantidas
inalteradas, variando-se apenas o tempo de moagem até atingir-se o residuo
de moagem padrdo de fabrica. Observa-se um leve aumento do didmetro
médio das particulas e fragdo acumulada de particulas com D>20um para
todas as massas contendo residuo, como verificado na Figura 5.16, podendo
estar relacionado ao fato deste apresentar maior percentual de massa
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acumulada para diametros acima de 2um, evidenciando elevado teor de fracao
nao-argila, conforme verificado nas Tabelas 5.2 e 5.3.

Como pode ser observado na Tabela 5.5, para todas as massas, 50%
das particulas estdo abaixo de, aproximadamente, 4 um. De acordo com Darolt
(2011), quanto mais estreita a distribuicdo e quanto menor o tamanho das
particulas maior sera sua reatividade durante a sinterizacdo, em funcéo da
maior area superficial, de modo que, uma boa reatividade entre as particulas
ird favorecer as reagdes fisico-quimicas em alta temperatura para formacao de

novas fases ceramicas e densificacdo do corpo ceramico.

5.3 Estudo reoldgico das barbotinas formuladas

Na Tabela 5.7 sao apresentados os resultados referentes a

caracterizacao das barbotinas.

Tabela 5.7: Propriedades das barbotinas

Propriedades BP B2 B4 B6
Densidade da barbotina 1,733 1,772 1,762 1,766
(9/mL)
Residuo de (rg)oagem #325 9.18 9.90 7.8 8.00
Velocidade de Deposigéo— 37,05 29,91 34,79 29.30
VD (g/min)
Tempo de S(esc)agem da VD ~ 87 ~78 ~ 91 ~ 65
Prova de Destacamento Otimo Otimo Otimo Otimo

Analisando a Tabela 5.7, observa-se que as barbotinas contendo
residuo apresentaram caracteristicas reolégicas que se aproximam da
barbotina padrédo, de modo que a presenca deste nado teve influéncia
significativa na reologia das massas.

Pode-se observar que as barbotinas B2, B4 e B6 apresentaram
caracteristicas de densidade dentro dos valores padrdes, recomendados para
barbotina utilizada industrialmente em lougas sanitarias. Em relacdo as
barbotinas estudadas nesta pesquisa observou-se valores maximos de 1,762 a
1,772 g/mL, sendo superior ao padrao que é 1,733 g/mL, provavelmente,
favorecidos por um maior empacotamento das particulas, ja que as barbotinas
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contendo residuo apresentaram uma diminuicdo na fracdo acumulada de
particulas com didmetros compreendidos entre 2um<D<20um. De acordo com
Carus et al., (2014) a redugao granulométrica, alcangada por um maior tempo
de moagem, produz uma maior quantidade de ions lixiviaveis e a0 mesmo
tempo, aumenta a area superficial das particulas, aumentando, igualmente, a
area reativa com o0s ions em suspensdo. Isto deixa a previsdo do
comportamento reoldgico bastante complexo. Por outro lado, o aumento do
tempo de moagem significa também um maior tempo de mistura e
homogeneizagéo entre os materiais e, a0 mesmo tempo, maior interagdo com a
agua.

Como resultado da determinagdo do residuo de moagem, percebe-se
que houve uma oscilacédo, provavelmente, relacionado a variacdo no tempo de
moagem, uma vez que o residuo foi verificado na tentativa de reproduzir o grau
de cominuicdo da massa utilizada na industria (6,5 a 7,59 de residuo em
peneira ASTM #325), ou que se aproximasse do residuo obtido pela BP.
Observa-se que a barbotina contendo 4% de residuo (B4) apresentou um
menor teor de residuo, certamente, devido a um maior tempo de moagem, uma
vez que a moagem é mais eficiente (ALVES et al.,, 2012; CORDIOLI et al.,
2013).

Os dados registrados na Tabela 5.7 mostram que as barbotinas
contendo residuo apresentaram uma diminuigdo nos valores obtidos da
velocidade de deposicdo (VD), possivelmente favorecidos, também, por um
maior empacotamento das particulas, visto que as barbotinas contendo residuo
apresentaram uma diminuicAo na fracdo acumulada de particulas com
didmetros compreendidos entre 2um<D<20um, como citado anteriormente.

Quanto ao tempo de secagem, todas as barbotinas formuladas com
residuo apresentaram valores préximos ao valor alcancado pela barbotina

padrao, como também, facil desmoldagem.
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A Tabela 5.8 apresenta as caracteristicas fisico-mecénicas dos corpos de

prova sinterizados em forno continuo.

Tabela 5.8: Propriedades fisico-mecanicas dos corpos de prova sinterizados a 1200°C

em forno continuo

Propriedades BPto B2to B4to B6 to
Retracao linear de secagem (%) 3,05+0,23 1,10+ 0,14 1,53 + 0,66 1,98 + 0,36
Retracdo linear de queima (%) 6,79 £ 0,14 8,74 + 0,44 8,98 + 0,36 8,25 + 0,39
Perda ao Fogo (%) 6,17 £ 0,21 5,96 £ 0,27 6,32 £ 0,15 5,99 £ 0,32
Porosidade Aparente (%) 0,26 + 0,19 0,23 + 0,06 0,24 +0,17 0,18+ 0,12
Absorcdo de agua (%) 0,12 £ 0,08 0,10 +£0,0 0,10 £ 0,07 0,08 + 0,04
Modulo de ruptura apos queima 5, 501530 39124123 37,814512 39,25 2,90

(MPa)

o (Desvio Padréao)

Conforme consta na Tabela 5.8 houve uma diminuicdo significativa da
retracdo de secagem nos corpos de prova contendo residuo, no entanto,
quando o teor de residuo aumentou a retracao linear também aumenta, porém
ainda continua abaixo do observado para o corpo de prova obtido com a massa
padrdo. O residuo incorporado a massa ceramica é composto principalmente
por quartzo, na forma de silica, cerca de 77%, provavelmente proporcionou um
melhor empacotamento das particulas, corroborando com os resultados da
literatura (QUEIROZ et al., 2010; TUNCEL et al. 2012; WEIZENMANN et al.,
2013). Para o processo de produgao industrial, quanto menor a retracao linear,
menores 0s riscos de ocorrerem trincas durante a secagem e queima. Na
Tabela 5.8, verifica-se um pequeno aumento da retragdo apds queima dos
corpos de prova contendo residuo, provavelmente, o melhor empacotamento
também favoreceu a maior difusdo atémica durante o aquecimento.

As composicbes com e sem residuo apresentaram valores de perda ao
fogo, porosidade aparente e absorcdo de agua, muito semelhantes.

A perda ao fogo apresentada pelas amostras pode ser explicada pela
perda de agua associada a estrutura dos argilominerais e matéria organica
eliminada durante o processo de queima. Os argilominerais quando aquecidos
até 150 °C, perdem agua dos poros e a dgua adsorvida, e entre 400 °C e 900
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°C ocorre a expulsdo da agua ligada estruturalmente sob forma de grupos OH-
(ZACCARON et al., 2014).

A absorgédo de agua esta diretamente associada a quantidade de poros
da peca. A capacidade de absorcdo depende do tamanho dos poros, das
interligacdes e proporcdes entre eles, ou seja, quanto mais porosa é a peca,
maior a absor¢cdo de agua (WEIZENMANN et al., 2013). Na Tabela 5.8,
observa-se que as amostras contendo residuo apresentaram uma leve
diminuicdo na porosidade aparente e absor¢cdo de agua, no entanto com
oscilagcdes dentro de um desvio padrdao do seu valor médio, de modo a
permanecerem praticamente constante. Provavelmente devido a uma maior
densificacdo das pecas, produzida pela fase liquida que promove o
preenchimento dos poros. Importante ressaltar que os valores apresentados
pelas amostras se mantiveram dentro da faixa aceitavel para a comercializacao
de grés ceramicos, segundo a norma ABNT/NBR 15097-1 (2011) que
estabelece o valor maximo da absor¢cédo de agua de até 0,75%.

Verifica-se que houve uma melhoria significativa no médulo de ruptura
dos corpos de prova contendo residuo, provavelmente, a composicao quimica
e a distribuicdo granulométrica favoreceram a cinética das reacgoes,
proporcionaram a formagédo de um maior teor de fase liquida, conduzindo a
uma reducdo da porosidade e um consequente aumento da resisténcia
mecanica (BERNASCONI et al., 2014). Segundo He et al., (2012) a fase vitrea
preenche os intersticios da peca, portanto, aumenta a densidade e retracao
durante a sinterizacdo e diminuindo a porosidade. Consequentemente,
aumenta a resisténcia mecanica, pois poros sao defeitos volumétricos

concentradores de tensao.
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A Tabela 5.9 apresenta as caracteristicas fisico-mecanicas dos corpos-

de-prova sinterizados em forno intermitente.

Tabela 5.9: Propriedades fisico-mecanicas dos corpos de prova sinterizados a 1200°C

em forno intermitente

Propriedades BP* to B21to Bito B6to
Retracao linear de secagem (%) 2,66 £0,22 0,57 £0,18 0,33 £0,22 0,53 £ 0,07
Retracao linear de queima (%) 8,15+ 0,38 8,65+ 0,76 9,07 £ 0,29 8,17 £ 0,03
Perda ao Fogo (%) 6,92 + 1,33 5,50 + 0,79 6,16 £ 0,12 5,97 £ 0,02
Porosidade Aparente (%) 0,32+0,14 0,39 £0,15 0,54 +0,16 0,46 + 0,24
Absorgéo de agua (%) 0,13 + 0,06 0,16 + 0,07 0,23 + 0,05 0,19 0,10
Modulo de ruptura apos queima o5 05 L 54 30781314 3033+976 31,23 +3.89

(MPa)

o (Desvio Padréao)

Os resultados observados para os corpos de prova obtidos com as
barbotinas com e sem residuo foram de acordo com os apresentados na
Tabela 5.8, portanto, as mesmas explicacées sao validas para a Tabela 5.9. No
entanto, comparando os resultados da resisténcia mecanica dos corpos de
prova submetidos a queima em fornos continuo e intermitente, observa-se uma
reducédo significativa desta propriedade. Provavelmente, no forno continuo
houve um maior controle durante o processo de resfriamento, principalmente
na faixa onde ocorre a transformacgao alotrépica do quartzo, a qual gera trincas
em fung&o da variagcdo volumétrica, trincas também séo defeitos volumétricos
concentradores de tensdes, reduzem a resisténcia mecénica dos materiais
ceramicos. De um modo geral, a resisténcia mecanica é limitada pela
presenca de poros, trincas devido a presenca de particulas grandes de quartzo
e/ou feldspato, ou expansdo da porosidade fechada (BERNASCONI et al.,
2011; MARINONI et al., 2013; BERNASCONI et al., 2014).

Analisando-se os resultados obtidos das propriedades fisico-mecénicas,
contidos nas Tabelas 5.8 e 5.9, pode-se constatar que 0s mesmos
apresentaram-se dentro da norma recomendada para producdo de louca

sanitaria ABNT/NBR 15097-1 (2011).
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5.5 Caracterizacao mineraldgica e morfoldgica dos corpos de prova
5.5.1 Difracao de raios X
Na Figura 5.17 estdo apresentados os difratogramas dos corpos-de-

prova, das barbotinas BP, B2, B4 e B6, obtidos na temperatura de queima de
1200 °C em forno continuo.
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Figura 5.17: Difratogramas de raios X das amostras sinterizadas em forno continuo

Analisando-se os difratogramas de raios X, observa-se que as fases

presentes para todas as amostras sdo: mulita, quartzo, espinélio e cristobalita.

Também observa-se a presenca, de uma banda em 26 variando de 15 a 309,

caracterizando a presenca de fase amorfa, comportamento também observado

em trabalho realizado por Marinoni et al., (2011), que estudaram a influéncia de

oxidos fundentes sobre a cinética de cristalizacdo da mulita em uma massa

utilizada na producdo de louga sanitaria. Segundo McConville e Lee (2005),

isto estd relacionado com a formacdo de uma grande quantidade de fase
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liguida formada a partir do aquecimento de argilominerais, devido a destruicao
da estrutura das fases dos argilominerais.

Segundo Lee et al., (2008), a fase do tipo espinélio cristaliza a partir de
850 °C e funde entre 1100 e 1300 °C. Um liquido rico em silica é formado,
comecando em cerca de 800-850 °C, a partir de tetraedros de silica da
estrutura original da argila e qualquer alcalis presente, e cristobalita cristaliza
acima de 1000 °C. A Cristalizagdo da mulita comega em 1050 °C.

Nota-se que, aparentemente, a mulita se apresenta como fase majoritaria
para todas as amostras. A mulita € uma fase cristalina alumino-silicosa que
possui propriedades de interesse para a industria ceramica em especial para
aplicacOes a altas temperaturas, por apresentar excelentes propriedades tais
como: elevada refratariedade e alto médulo de ruptura, boa resisténcia ao
choque térmico, a erosao e ao ataque quimico (MAGLIANO e PANDOLFELLI,
2010). Ainda de acordo com estes autores, a temperaturas mais baixas por
volta de 1000 °C a mulita derivada de argilominerais apresenta composicao
mais rica em alumina, com composicado préxima de 2Al,03.SiO, (mulita 2:1)
sendo denominada mulita primaria. Segundo Carbajal et al., (2007), a mulita é
responsavel pela resisténcia de ceramicas a base de argila, quando
submetidas a elevadas temperaturas.

Segundo Mcconville e Lee (2005), depois que a estrutura da argila é
destruida, a fase liquida rica em silica separa-se da camada octaédrica rica em
alumina, a qual, entéo, se rearranja formando a fase espinélio.

De acordo com Pagliari et al., (2013) a Cristobalita € um polimorfo de
silica comum em ceramica, uma vez que pode cristalizar em sistemas ricos em
SiO, durante os processos de alta temperatura. Sua ocorréncia em corpos
ceramicos tradicionais finais afeta notavelmente a sua expansado térmica,

desempenhando assim um papel importante na retracao apés resfriamento.
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A Tabela 5.10 apresenta os percentuais de fases das amostras BP, B2,
B4 e B6 obtidos pelos difratogramas de raios X da Figura 5.17 apds
sinterizagao na temperatura de queima de 1200 °C em forno continuo.

Tabela 5.10: Percentuais de fases dos corpos de prova das barbotinas apds
sinterizagdo em forno continuo a 1200°C

Amostras %
Mulita Quartzo Espinélio | Cristobalita | Cristalinidade
BP 47,25 5,77 2,28 0,65 55,95
B2 22,50 16,76 1,05 8,41 48,72
B4 30,84 17,23 1,83 0,27 50,17
B6 49,52 5,53 2,27 0,83 58,15

Analisando a Tabela 5.10 observa-se que as amostras BP e B6 tém
como fase majoritaria a mulita, enquanto que na B2 e B4 foram a mulita e
quartzo, com picos que se apresentaram de forma bem definida e de maior
intensidade, como verificado na Figura 5.17. Observa-se uma maior quantidade
de cristobalita (8,41%) presente na amostra B2. De acordo com McConville e
Lee (2005), a cristalizacdo da cristobalita se da a partir da silica amorfa
resultante da decomposi¢cédo de argilominerais.

Percebe-se uma reducéo na cristalinidade das amostras B2 e B4 o que
pode esta relacionado com uma maior quantidade da fase vitrea, caracterizada
pela banda observada nos difratogramas das mesmas (Figura 5.17).

Na Figura 5.18 estdo apresentados os difratogramas dos corpos de
prova, das barbotinas BP, B2, B4 e B6, obtidos na temperatura de queima de
1200 °C em forno intermitente.
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Figura 5.18: Difratogramas de raios X das amostras sinterizadas em forno
intermitente

Assim como verificado na Figura 5.17, observa-se que as fases
presentes para todas as amostras sdo: mulita, quartzo, espinélio e cristobalita.
Também observa-se a presenca, de uma banda em 26 variando de 15 a 30°,
caracterizando a presenca de fase amorfa, relacionado com a formacao de
uma grande quantidade de fase liquida formada a partir do aquecimento de
argilominerais, devido a destruicdo da estrutura das fases dos argilominerais,
como ja mencionado anteriormente.

A Tabela 5.11 apresenta os percentuais de fases das amostras BP, B2,
B4 e B6 obtidos pelos difratogramas de raios X da Figura 5.18 apés
sinterizacdo na temperatura de queima de 1200 °C em forno intermitente.
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Tabela 5.11: Percentuais de fases dos corpos de prova das barbotinas apds
sinterizacdo em forno intermitente a 1200°C

Amostras %
Mulita Quartzo Espinélio | Cristobalita | Cristalinidade
BP 60,90 2,34 1,18 5,90 70,22
B2 53,46 6,36 2,44 0,59 62,85
B4 48,85 4,84 1,82 6,15 61,66
B6 45,11 4,73 2,03 8,18 60,05

Fazendo uma andlise da Tabela 5.11, observa-se que para todas as
amostras a mulita se apresenta como fase majoritaria e em maior proporgao,
quando comparada com os valores apresentados na Tabela 5.10. A queima
em forno intermitente favoreceu o aumento da cristalinidade e consequente
diminuicdo da fase vitrea, caracterizada pela banda observada nos
difratogramas da Figura 5.18. No entanto a maior cristalinidade nao favoreceu
0 aumento das propriedades mecanica. Provavelmente, um menor controle da
taxa de resfriamento tenha proporcionado o aparecimento de trincas causadas
pela transformagao polimérfica do quartzo (B — a) a 573°C, resultando em
estruturas menos compactas. Ou ainda, de acordo com resultados
apresentados por Wannagon et al., (2012), uma menor quantidade de fase
vitrea formada contribuiu para a diminuigcdo das propriedades fisico-mecanicas

dos corpos de prova.

5.5.2 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para averiguacdo da morfologia dos corpos de prova por microscopia
eletrbnica de varredura, utilizou-se uma ampliacdo de 1000 vezes, sem ataque
quimico, com o objetivo de avaliar somente a porosidade presente nos corpos-
de-prova.

A Figura 5.19 apresenta as micrografias da superficie de fratura dos
corpos de prova, das barbotinas BP, B2,B4 e B6, sinterizados com temperatura
de queima de 1200°C em forno continuo.
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Figura 5.19: Micrografias dos corpos de prova sinterizados em forno continuo

Pode-se observar que as amostras apresentaram poros grandes,
isolados, com formatos pseudo-arredondado,como também reportado por Ke et
al., (2013) e Njoya et al., (2012). As pegas obtidas com as formulacdes B2, B4
e B6 se apresentam ligeiramente mais densas, caracterizada pela presenca de
grandes &reas lisas, nas quais poros isolado sdo incorporados. E possivel
observar uma diminuicdo aparente na quantidade e tamanho de poros, 0s
quais apresentaram diametros médio em torno de 5 a 6 pm quando
comparados aos poros da amostra BP (7 um) . Provavelmente, a composicao
quimica e a distribuicdo granulométrica favoreceram a cinética das reacgoes,
proporcionaram a formacado de um maior teor de fase liquida, que conduz a
uma reducdao da porosidade e um consequente aumento da resisténcia
mecanica (SOUZA et al., 2011; BERNASCONI et al., 2014).

Os aspectos observados nas microestruturas corroboram com o0s
resultados das propriedades tecnolégicas contidos na Tabela 5.8.

Observa-se ainda, em todas as amostras, regides contendo particulas
dispersas, provavelmente particulas de quartzo (NJOYA et al., 2012).
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Na Figura 5.20 estao representadas as micrografias da superficie de
fratura dos corpos de prova, das barbotinas BP, B2,B4 e B6, sinterizados com
temperatura de queima de 1200°C em forno intermitente.

Figura 5.20: Micrografias dos corpos de prova sinterizados em forno intermitente

Comparando-se o0s difratogramas observa-se que as amostras
apresentaram poros abertos, irregulares, isolados e interconectados, como
também a presenca de trincas. No entanto pode-se observar que a amostra BP
se apresenta de forma mais densa.

E possivel observar que a queima em forno continuo favoreu um
aumento da quantidade de poros, distribuidos por toda a superficie de fratura,
e também no tamanho deles, respectivamente com didmetro médio em torno
de 7 a 9 um, para os corpos de prova obtidos com as barbotinas com residuo,
quando comparados aos poros da BP (6 um). A maior quantidade de poros
colaborando para uma menor densificacdo, pode ter contribuido para o
aumento das propriedades fisico-mecanicas das amostras, descritas na
Tabela 5.9. Além disso, € perceptivel, em todas as amostras, a presenca de
algumas particulas dispersas, que provavelmente sao de quartzo.
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Analisando as Figuras 5.19 e 5.20, nota-se que a queima em forno
continuo favoreceu uma maior densificagdo dos corpo de prova, vindo a
colaborar, certamente, com a melhoria das propriedades fisico-mecanicas das
amostras. Provavelmente, no forno continuo houve um maior controle durante
o processo de resfriamento, principalmente na faixa onde ocorre a
transformacao alotrépica do quartzo, a qual gera trincas, que sao defeitos
volumétricos concentradores de tensdes, colaborando com a reducdo da
resisténcia mecanica dos materiais ceramicos

De acordo com Zauberas e Riella (2001) e Babisk et al., (2012), durante
a queima de uma pecga ceramica, no aquecimento, a 573 °C, ha um aumento
de volume do produto devido a transformagdo do quartzo, gerando tensdes
internas na peg¢a. Enquanto no aquecimento a porosidade e o desenvolvimento
das fases vitreas em temperaturas superiores a 900 °C permitem o alivio
destas tensbes, no resfriamento, na temperatura de inversao do quartzo, a
peca ja se encontra dura e fragil. A formacao das fases vitreas propiciou a
densificacdo da peca, e 0 quartzo que néo se dissolveu na queima encontra-se
praticamente envolto por uma matriz de fases vitreas e fases cristalinas. Com a
continuidade do resfriamento, as tensdes de tragdo impostas pela matriz no
quartzo sao aliviadas apenas quando novas superficies sdo geradas na peca,

isto &, através do surgimento de trincas.
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6. CONCLUSOES

Neste trabalho de incorporagdo de residuo de quartzito em massas

ceramicas para uso em louga sanitaria, na busca de se encontrar uma

alternativa correta para a destinacao final do residuo gerado no processo de

extracao e beneficiamento do quartzito, afim de minimizar o impacto ambiental

causado por ele, as seguintes conclusdes foram obtidas a partir dos resultados

apresentados:

O residuo de quartzito apresenta propriedades térmica, quimica e
mineraldgica semelhantes as dos materiais n&o-argilosos que fazem
parte da composicdo de massa utilizada na producdo de ceramica
branca;

Verifica-se a viabilidade da utilizacdo do residuo em substituicdo dos
materiais ndo-plasticos (quartzo e feldspato) no processo ceramico, para
producdo de louga sanitaria, em até 6% de material, uma vez que, a
variagcdo no teor de residuo nao alterou as propriedades reoldgicas e
fisico-mecanicas.

As propriedades apresentadas pelas barbotinas e pelos corpos de prova
obtidos com as mesmas apresentaram valores dentro das
especificacdes das normas técnicas.

O controle da curva de queima do forno continuo mostrou ser influente
sobre 0s aspectos microestruturais, assim como, sobre a resisténcia
mecanica das pecas ceramicas.

A queima realizada em forno intermitente proporcionou um aumento na
cristalinidade e consequente diminuicdo da fase vitrea.

A mulita foi a fase majoritaria presente nos materiais apds a queima.
Observou-se uma melhoria das propriedades fisico-mecanicas dos
corpos de prova contendo residuo sinterizados em forno continuo.
Através dos estudos com o objetivo de avaliar a utilizacdo do uso de
residuo de quartzito como matérias primas ceramicas, conclui-se que
este residuo apresenta grande potencial para aplicagdo como matéria
prima nao plastica em composi¢cdo de massa para producao de loucas
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sanitarias. Outro fato de grande relevancia € que a utilizacdo deste

residuo ira em muito contribuir com meio ambiente.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

As sugestbes estdo descritas a seguir:

e Estudar os efeitos da incorporacgao de residuo até o percentual de
10%.

e Estudar os efeitos da incorporagdo do residuo substituindo,
parcialmente, apenas o feldspato, uma vez que o residuo
apresentou uma composicdo quimica com quantidade e Oxidos
presentes que mais se aproximam desse mineral.

e Avaliar a influéncia da taxa de resfriamento em forno intermitente.

e Analisar as propriedades reoldgicas das barbotinas contendo
residuo.

e Analisar a possibilidade da incorporacédo do residuo de quartzito

em revestimentos ceramicos.
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