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RESUMO

A reciclagem do residuo da serragem do granito como matéria-prima alternativa em
formulagdes cerimicas vem sendo muito estuda nos ultimos anos, entretanto, sem a
utilizagdo de planejamentos experimentais. Assim, este trabalho tem por objetivo formular
o comportamento da absorg¢do de agua e da resisténcia mecanica de massas ceramicas
contendo residuo de granito através da metodologia de planejamento experimental. O
residuo foi caracterizado quanto a andlise quimica, distribui¢do granulométrica, ATD e
DRX. Apés as caracterizagdes foram definidas as composig¢des utilizado um planejamento
em rede simplex. Apos formulagdo os corpos de prova foram secos a 110°C em seguida
determinaram-se as propriedades fisico-mecanicas tais como: tensdo de ruptura a flexéo,
absorgdo de 4gua e a retragdo linear apos queima nas temperaturas de 1000, 1100 e 1150°C.
Os resultados indicaram que o residuo € constituido por quartzo, mica e feldspato e que a
adi¢do de 25% do residuo de granito na massa favoreceu a obten¢do de corpos cerdmicos
com as melhores propriedades tecnolégicas. Com base nos resultados pode-se concluir que
a metodologia de planejamento experimental associada a superficie de resposta ¢ uma
ferramenta que possibilita 0 desenvolvimento composigdes com a maximizagio do teor de

residuo da serragem de granito.

Palavras-chave: Reciclagem, residuo de granito, massas cerdmicas, planejamento

experimental



ABSTRACT

The recycling of granite sawing wastes as alternative raw materials in ceramic mass has
been studied by several researchers in the last years. However, these studies are made
without experimental design. Thus, the aim of this work is to verify the behavior of water
absorption and mechanical strength after firing from ceramic mass with residue from
granite by experimental design. The samples was characterized in terms of particle size
distribution, chemical composition, X-ray diffraction and thermal differential analyses.
After the characterizations they were defined the compositions were determined using a
simplex-lattice experimental. The samples were fired at 1000, 1100 and 1150°C and
submitted to water absorption and mechanical strength measurements. The results indicated
that waste consisted of quartz, mica and feldspar and with 25% of granite waste addition
the ceramic body presented the best technological properties. Based on the results it can be
concluded that the simplex-lattice experimental method and the response surface is a tool

that can help to develop formulations with a maximum amount of residue from granite.

Keywords: granite, waste, tile, ceramic, experimental design.




ABREVIATURAS E SIMBOLOGIA

AA - Absorgdo de agua
ABNT — Associa¢do Brasileira de Normas Técnicas
AL O; - Oxido de aluminio (alumina)
ATD — Anélise térmica diferencial
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CCT - Centro de Ciéncias e Tecnologia
CODE - Organizagédo para Cooperagdo e Desenvolvimento Econdmico
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for Standardization
K,0 — Oxido de potassio
LAMMEA - Laboratorio Multidisciplinar de Materiais e Estrutura Ativa
MASSA CERAMICA - As massas cerdmicas sdo a mistura de uma ou mais argilas.
MEA - massa especifica aparente
MPa — Mega Pascal
MR — Mdédulo de ruptura
NBR — Norma Brasileira Regulamentada
Na,O- Oxido de sddio
PA - porosidade aparente.
PF - perda ao fogo
RL - retragdo linear
RSM - Metodologia de superficies de resposta
Si0, - Oxido de silicio (silica)
TREF - tensdo de ruptura a flexdo
USS$ - dolares americanos
Y — Estimativa de resposta
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1. INTRODUCAO

O desenvolvimento tecnolégico e o progresso produtivo trazem agressdes ao meio
ambiente podendo altera-lo, afetando a satide das pessoas e da biota que habitam. Nas
ultimas décadas as consideragdes ambientais comegaram a ter um papel prioritario na
maioria dos paises, havendo maior preocupa¢do em tratar, reduzir ou reaproveitar os
residuos gerados. Os bens minerais tém uma importancia significativa para a sociedade, na
qual nenhuma civilizagdo pode prescindir do seu uso, principalmente, quando se pensa em
qualidade de vida, uma vez que as necessidades basicas do ser humano sdo atendidas
essencialmente por estes recursos. (KUMMER et al. 2007)

Nio é segredo que a industria brasileira de granito tem crescido extraordinariamente
ao longo da tltima década. No inicio de 1990, os fornecedores de granito brasileiros
comegaram um sério programa de marketing para o mercado americano, e as exportagdes
de granito do Brasil para os Estados Unidos atingiram um total de U$19.5 milhdes em
1994. Cinco anos mais tarde, este total atingiu U$42.9 milhdes, e em 2004, um total de
U$267.9 milhdes em exportagdes de granito brasileiro para os Estados Unidos. As
exportagdes de rochas ornamentais somaram US$ 726,1 milhdes em 2007, o que superou
em US$ 48 milhdes o faturamento do ano anterior. (GIOVANINI 2008).

A produgdo estimada de rochas ornamentais em 2006, considerando os dados da
Associagdo Brasileira da Indistria de Rochas Ornamentais - ABIROCHAS apresentou
variagdo positiva de 9,1% de 2005 para 2006 atingindo 7.521.759 toneladas. O
crescimento da produgdo foi mais uma vez foi sustentado pelo aumento das exportagdes,
uma vez que o mercado interno cresceu somente 2%. As exportagdes em 2000 foram
responsaveis pela venda de 24,6% da produgdo nacional. Em 2006, devido ao acréscimo
dos nimeros registrados, as exportagdes atingiram um expressivo patamar de 43,4 %
(3.263.995 ton), segundo dados da ABIROCHAS. (HEIDER et al., 2007)

Em 2005, as exportagdes brasileiras totais de rochas ornamentais somaram US$ 790
milhdes, aumento de 31,45% em relagdo a 2004. Em peso as exportagdes alcangaram 2,15
milhdes de toneladas, aumento de 17,23% em relagdo a 2004, material este destinado,
principalmente, para EUA, China, Espanha, Reino Unido e Itdlia, dentre outros
([www.dnpm.gov.br, 2006).
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Ja no ano de 2006, de janeiro a junho, as exportacdes de rochas ornamentais e de
revestimento totalizam US$ 474 milhdes, valor este superior em 36% o realizado em igual
periodo no ano passado. Esses mimeros sio uma clara demonstragfio da pujanca desse
segmento da industria mineral (www.dnpm.gov.br, 2006). Cada ano que passa este
segmento da indistria mineral, o de rochas ornamentais, ganha mais destaque na economia
nacional, tornando-se cada vez mais num grande vetor de gerago de emprego e renda para -
a populagéo.

Para o uso destas rochas na construcio civil, é necessario o seu desdobramento para
obtengido de blocos e chapas brutas. Em seguida € feito um processo de polimento nas pecas
serradas, resultando em produtos acabados para o mercado. Este processo de
desdobramento ¢ beneficiamento gera enormes quantidades de residuos na forma de lama.
A lama quando seca torna-se um residuo solido ndo biodegradavel classificado como
residuo classe IT] - inerte. A induastria de corte de granito produz grandes quantidades
desses residuos em todo o mundo e que podem alcangar entre 20 a 25% em peso do granito
bruto. Entretanto, quando este residuo nfio é descartado de forma correta pode alcancar rios,
lagoas, corregos e até mesmo 0s reservatérios naturais de dgua, provocando problemas de
assoreamento, causande danos ao meio ambiente (MOTHE FILHO et al., 2001 e SILVA,
1998).

A Regifio Nordeste é uma area onde se concentra grande quantidade de inddstrias de
beneficiamento, sendo responsaveis pela liberagfio de centenas de toneladas de residuo por
ano no meio ambiente. Este quadro de descaso € agravado ainda mais, pelos indicativos de
crescimento da produgio, despertando a preocupagdo de ambientalistas e da comumdade
em geral, em vista de um cenario ainda mais perigoso e danoso ao meio ambiente e a saide
da populagio.

Os residuos de serragem de rochas ornamentais, aparentemente sem valor industrial,
podem ser usados como componente importante de massas argilosas na fabricagiio de
produtos cerdmicos para uso na construgdo civil (MOTHE et al., 2001; MENEZES et al.,
2002 e XAVIER et al., 2002). As razdes para isto estdo relacionadas aos seguintes aspectos
principais: i) a composi¢iio quimico-mineralogica do residuo; ii} a sua natureza ndo
plastica; e iii) ndo causa poluigdo durante a fabrica¢io € uso dos novos produtos ceramicos.

Segundo Sauterey (1978), a construgdo civil é o ramo da atividade tecnologica que
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pelo volume de recursos naturais consumidos, parece ser o mais indicado para absorver
residuos solidos, como os das rochas graniticas ornamentais. O reaproveitamento de
residuos, de maneira integral ou como coadjuvante em ramos industriais cerdmicos, que
englobam em grande parte a construcdo civil, pode contribuir para diversificar a oferta de
matérias-primas para producdo de componentes cerimicos e reduzir os custos da
constru¢dio civil, o que é de vital importancia, principalmente em um pais com elevado
déficit habitacional como o Brasil.

A reciclagem de residuos industriais nfio é uma questdo simples, focalizada em
termos de conhecimento. Pelo contrario, requer conhecimentos multidisciplinares, que se
baseiam em técnicas de engenharia, principios de economia, das ciéncias sociais e das

técnicas de planejamento urbano e regional.

L.1 - Objetivo Geral

Este trabalho tem por objetivo avaliar as possibilidades de utilizagdio de residuo

granitico, como matéria prima alternativa na produgdo de revestimentos cerdmicos.

1.1.2 - Objetivos especificos:

Determinar as caracteristicas fisicas e mineraldgicas das matérias—primas.
Utilizar a Metodologia de Delineamento de Misturas.
Determinar as propriedades fisico-mecénicas dos corpos de prova sinterizados.

Determinar as composi¢des Otimas.

N R

Promover o incentivo de idéias para estimular a aplicagfio de residuos s6lidos como

aditivo & formulagio e delineamento de novas composigdes de materiais ceramicos.
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1.2 - Justificativa

Desde a Revolugio Industrial 0 homem tem modificado de uma forma muito rapida
os seus habitos de consumo, a demanda continua para indices de produtividade mais altos
conduziu a uma diminuicéo rapida dos recursos naturais € ao mesmo tempo a geragio de um
alto volume de residuos. Em geral esses residuos so descartados em lagos, rios, faixas de
dominio de rodovias e ao redor das empresas causando uma série de agressdes a fauna ¢
flora, bem como a saude da populagio.

Diante dessa crescente adversidade, muitas areas da ciéncia véem realizando
pesquisas que tornem viavel o aproveitamento de residuos, com o intuito de diminuir os
impactos que o progresso humano tem provocado ao ambiente. Um caso evidente de
produgdo industrial que geram enormes quantidades de residuos, que muitas vezes ndo tem
uma destinagfio adequada, sdo os das indudstrias de granito.

A industria da mineragfio e beneficiamento de granitos é uma das mais promissoras
areas de negocio do setor mineral, apresentando um crescimento médio da produgio
mundial estimado em 6% ao ano. As industrias do beneficiamento de granito geram uma
enorme quantidade de residuos, que poluem ¢ degradam o meio ambiente. Esse residuo é
um matenal ndo biodegraddvel que quando descartado gera poluicio e degradagdo do meio
ambiente.

A indlstria cerdmica, particularmente o setor voltado para a fabricagfo de produtos
da construgéo civil, tem sido alvo da incorporagdo de residuos industriais. Alguns residuos
possuem composi¢do similar as matérias-primas naturais usadas na industria cerdmica e
freqlientemente contém materiais, que além de ser compativel, também beneficia o
processo de fabricagdo. Em termos de composigio quimica, o 0xido dominante na grande
maioria dos residuos ¢ a silica (Si0;), seguida pela alumina (AlLO3)e oxido de célcio

(Ca0), e finalmente pelos 6xidos fundentes (alcalinos e ferro).

A abundancia de argilas e as técnicas de processamento relativamente simpies
favorecem a produgdo de pecas da ceramica vermelha em quase todas as regides do pais.
As matérias-primas mais usadas nas industrias da cerdmica tradicional podem ser divididas
basicamente em trés categorias: componentes plasticos (argilas), componentes fundentes

(feldspatos) e componentes inertes (quartzo). O residuo gerado na operagdo de serragem
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das rochas ornamentais, tais como o granito, ¢ uma matéria-prima potencial que podera ser
utilizada como um fundente e redutor de plasticidade em massas cerdmicas. A utilizagio
destes materiais apresenta, dentre outras, a vantagem de diminuir a quantidade de rejeito a
ser descartada na natureza gerando impacto ambiental, além de agregar valor a um residuo

indesejavel e possibilitar também gerar novos empregos.

Diante deste contexto, constata-se a importancia de estudos buscando a reciclagem de
residuos de granito como uma matéria-prima alternativa em massas ceramicas utilizadas na

produgdo de revestimento.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Desde a Revolugdo Industrial o homem tem modificado de uma forma muito rapida
os seus habitos de consumo, tornando-se um gerador em potencial de residuos, em geral
ndo sdo biodegraddveis. E importante salientar que a continua demanda para o elevado
indice de produtividade no mercado mundial atual tem conduzide a uma rapida redugfio no
que se refere aos recursos naturais € ao mesmo tempo, promove uma elevada geragfio de
volume de residuos ou subprodutos, a maioria nfio reciclada diretamente (RIBEIRO et al,,
2007). Residuos, de forma geral, sdo substincias, produtos ou objetos que ficaram
incapazes de utilizagio para os fins que foram produzidos, ou sdo subprodutos de um
processo de producio, transformacgio ou utilizagdo e, em ambos 0s casos, pressupdem-se
que o detentor tenha que se desfazer deles (PEREIRA, 2006). As inameras industrias
instaladas no mundo sejam de beneficiamento ou de transformagdo, em razio do elevado
volume de producdo, sdo responsaveis pela geragiio de significativas quantidades de
residuos que sdo geralmente langados e depositados diretamente no meio ambiente.

O setor das rochas ornamentais ¢ uma das atividades industriais que mais tem
crescido nas trés ultimas décadas no Brasil e conseqiientemente tém aumentado a
quantidade de residuos que sdo produzidos.

Apesar de todos os esforgos ¢ das novas consideragbes econdmicas e politicas a
geragio de residuos solidos vem aumentando em quantidade e diversidade nas ultimas
décadas, em todo mundo. SO nos paises europeus da CODE (Organizagio para Cooperagio
e Desenvolvimento Econdmico) entre 1990 e 1995, a produgdo de residuos sélidos
aumentou em 11%. A quantidade total de residuos gerada na Europa em 1995 foi estimada
em 1,3 bithdes de toneladas, prevendo-se que em 2010, caso ndo sejam implementadas
novas medidas que controle esse crescimento, a producdo de residuos de plasticos, papel e
vidro seja de 40 a 60% superior aos niveis de 1990. A industria de extragdo mineral € um
claro exemplo deste paradigma ainda por resolver: enorme e crescente consumo de recursos
naturais nio renovaveis associados a uma produgéo descontrolada de residuos (PUREZA et
al., 2007).

Diante desse paradigma, muitas areas da ciéncia tém se aprofundado em pesquisas

que tornem viavel a reutilizagio de residuos, com o intuito de diminuir os impactos que o
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progresso humano tem provocado ao ambiente, principalmente os causados pelos residuos
industriais. Um caso evidente de producio industrial que geram enormes quantidades de
residuos, que muitas vezes ndio tem uma destinagdo adequada, sdo os das industrias de
beneficiamento de granito,

A industria cerdmica, especialmente o setor voltado para a fabricagiio de produtos de
construgdo ¢ capaz de incorporar diferentes tipos de residuos industriais, pois alguns destes
apresentam composi¢do muito equivalente as das matérias-primas usadas na produgio de
pegas cerdmicas. As argilas empregadas como matéria-prima sfio constituidas de oxidos
como Si02, AlbOs;, FeO e apresentam baixa granulometria. Devido ao elevado consumo
destas matérias-primas, observa-se que hia um potencial a ser explorado, no gue tange a
reutilizagdo de residuos com caracteristicas semelhantes. Todo residuo industrial que
apresenta baixa granulometria possui uma caracteristica objetivada pela industria ceramica.
[sto porque, a granulometria das matérias-primas interfere em diversas propriedades como,
por exemplo, plasticidade da massa, taxas de sinterizagdo, porosidade final ¢ densidade
(PUREZA et al., 2007).

O uso do residuo de granito, como matéria-prima para a inddstria de cerdmica
vermelha, esta baseado na substituicio de parte dos materiais plasticos e ndo plasticos.
Esses residuos tém, em sua constituicio mineral6gica, um elevado percentual de quartzo e
feldspato e pequenas proporg¢des de mica e calcario, dentre outros e, provavelmente,
poderdo ser utilizados em composi¢bes para produtos de cerdmica vermelha com custos
mais reduzidos. Portanto, o aproveitamento de residuos, como matéria-prima cerdmica,
juntamente com argilas tem, na realidade, efeitos positivos nas propriedades dos produtos
cerdmicos semi-acabados e acabados, influenciando em todas as fases do processo
(moldagem, secagem e sinterizagio) e repercutindo nas propriedades fisico-mecénicas dos

corpos cerAmicos utilizados em cerdmicas vermelha, tais como, blocos, lajotas e telhas.

A integraciio do setor industrial com as questdes ambientais pode propiciar vantagens
tecnoldgicas, econdmicas e ecolégicas. A correta destinagio dos residuos industriais
(reaproveitamento, reciclagem, tratamento e disposigdo final) e a adogio de medidas de
controle ¢ prevencdo da poluigdo nas industrias, combinando desempenho ambiental e

econdmico, irdo favorecer a economia dos recursos naturais, reduzird o impacto ambiental,
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agregara valor a um residuo indesejavel e contribuir para a redugo do custo dos produtos

obtidos a partir da adigdo destes residuos.

2.1. Granito

Granito sdo placas pétreas usadas como acabamento, obtidas a partir de diversos tipos
de rochas. A variedade das rochas é funglio da sua formagdo geoldgica (igneas ou
magmaticas, metamérficas ou sedimentares) e dos minerais que a formam. A pedra
granitica € um tipo de rocha magmdtica e € constituida essencialmente de feldspatos e de
quartzo, com menores quantidades de mica e minerais secundarios (DETONI, 1996).

Geralmente, as rochas sdo caracterizadas por seu nome comercial, o que dificulta o
conhecimento técnico e cientifico, ja que muitas sfio chamadas de maneira impropria. Na
verdade, muitas rochas sio vendidas com o nome comercial de granito, a exemplo do
conhecido "granito" Verde Ubatuba que ¢ um charnockitc com caracteristicas e

propriedades diferentes de um granito (DETONI, 1996).

A composi¢io mineraldgica dos granitos é definida por associagdes muito variadas de
quartzo, feldspato, mica (biotite e/ou moscovite), anfibolas (sobretudo hornblenda),
piroxenas (augite e hiperstena) e olivina. Alguns desses constituintes podem estar ausentes
em determinadas associa¢Oes mineraldgicas, anotando-se diversos outros minerais
acessorios em proporgOes bem mais reduzidas. Quartzo, feldspatos, micas e anfibolas sdo

os minerais dominantes nas rochas graniticas e afins (wikipédia.org/wiki/granito, 2007)}.

O processo de extragdo de granito comega nas pedreiras, onde essa rocha €
encontrada na sua forma natural. O granito pode ser extraido de varias maneiras. No
entanto, tem-se observado nos ultimos anos, a substituicdo crescente das técnicas de
extracdo baseada na perfuragdo e explosivo associado ao magarico (flame-jet) pela
combinacdo de fio diamantado e massa expansiva, que por si s0, garante a preservagdo das
caracteristicas geolégicas e tecnologicas da rocha e volume de producdo. Os blocos sdo
entdo levados as serrarias onde maquinas cortam os mesmos, transformando-os em chapas.
Posteriormente, as chapas sio trabalhadas e transformadas no produto final (CARVALHO,
2004).

Durante o processo de extragdo, mais especificamente durante o corte da rocha, séo
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gerados residuos grossos e finos. Estimativas indicam que uma empresa pode produzir
cerca de 35 toneladas de pé de granito em apenas um més. Se o residuo gerado alcangar
rios, lagoas, corregos, ou mesmo reservatorios de dgua, acarretara o assoreamento dos
mesmos. Além disso, este residuo apresenta riscos a saiide humana (podendo causar
problemas de silicose) e ainda afeta esteticamente a paisagem (CARVALHO et al., 2007).
Apbs a atividade de lavra e preparagio dos blocos e lajes brutas nas pedreiras, estes s3o
enviados para as serrarias para a obtengdo do produto final. O corte de blocos de granitos
nas serrarias gera uma quantidade apreciavel de rejeito, na forma de polpa, chamado de
“lama”. Esta lama ¢ normalmente € depositada em tanques ou lagos de decantagéo que logo
ficam repletos e tém de ser rapidamente descartados de algum modo e, as vezes, sem que

haja realizado o tratamento dessa de modo eficaz (VIEIRA et al., 2006).

2.1.1 Beneficiamento do granito

O grande desafio na atualidade é o aproveitamento de forma racional dos residuos
provenientes de processos industriais, operagdes de lavra e no beneficiamento de rochas
ornamentais.

O beneficiamento dessas rochas envolve varias etapas. A primeira delas € responsavel
pela extra¢io dos blocos a céu aberto nas grandes jazidas. Na segunda se processa entéio o
desdobramento dos blocos ou o também chamado beneficiamento primério. Os blocos
possuem dimensdes médias em torno de 190 x 180 x 300 cm e pesam em torno de 30
toneladas (Figura 2.1), dimensdes estas que variam de modo a obter-se um melhor
aproveitamento do material durante a extragio e de maneira que possibilitem o transporte
até as serrarias. Nas serrarias ocorre a transformacdo dos blocos em chapas com espessuras
padrio de 10,20 ou 30 mm, através da utiliza¢do de maquinas apropriadas chamadas Teares
(CAIADO et al., 1995).

Finalmente a préxima etapa € a transformagdo das placas em produto final através do
uso de equipamentos chamados politrizes. E realizado o levigamento (uniformizagiio da
superficie), polimento, lustragdo, corte e acabamento de maneira a se adequar com as
especificagdes que o produto final requer. No Brasil as indistrias beneficiadoras vém

preocupando proprietarios, ambientalistas e governantes pela quantidade crescente de
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residuos. Durante o processo do beneficiamento (principalmente nas serragens) grandes
quantidades de residuos sdo produzidas na forma de lama, constituidos basicamente de cal

hidratada, granalha e rocha moida.

Figura 2.1. Depésito a céu aberto de blocos de granito em uma jazida
(Fonte: www.granistone.com.br/)

A lama do beneficiamento do granito ¢ em geral descartada em coOrregos, ravinas,
lagos e rios, havendo a formagdo de grandes depdsitos a céu aberto. A lama da serragem
enquanto fluida afoga plantas e animais e deprecia o solo, quando seca, sua poeira inspirada
¢ danosa a saide de homens e animais. Sendo comprovada a poluigdo de cursos d'dgua e
mananciais por parte dos residuos da industria do granito. (MENEZES et al., 2002).

O residuo de granito vem sendo pesquisado como uma possivel matéria-prima usada
em massas na fabricagdo de produtos cerdmicos, pois este € constituido de SiO;, ALOs,
K,0, Na,O e Ca0. Os altos teores de SiO, e Al,O; obtidos sdo tipicos de rochas igneas
graniticas. As presengas de Fe;O; e CaO estdo provavelmente relacionadas aos
constituintes do préprio residuo, assim como a adigdo de granalha e hidroxido de célcio
como lubrificante e abrasivo no processo de corte/serragem do granito. Os 6xidos alcalinos
(K20 + Na,0), que atuam como agentes fundentes sdo provenientes principalmente da mica

moscovita e feldspatos. A perda ao fogo ¢ baixa e dentro da faixa para rochas graniticas
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(PEREIRA, 2006).

2.2 Matérias-primas da cerimica tradicional

Os materiais cerdmicos s3o conhecidos desde os tempos mais remotos. Eles tém seu
nome derivado da palavra grega “keramus”, que significa barro queimado, pois os
utensilios feitos desse material, como panelas ¢ vasilhames de agua, eram obtidos a partir
da argila moldada e submetida a queima. Atualmente, este termo se refere também a todo
material inorginico ndo metélico obtido apos tratamento térmico a altas temperaturas, por
exemplo: pisos, lougas para banheiro, vidros, fibras Oticas, utensilios culinarios,
combustivel nuclear, implantes dsseos ¢ dentarios, entre outros, Esta classe de materiais
apresenta propriedades especificas como aita estabilidade quimica, resisténcia a corrosdo ¢
ao calor, entre outras (PEREIRA, 2006).

A cerdmica tradicional engloba a maior parte da produgfo cerdmica, pois utiliza
matérias-primas de baixo custo e abundantes na natureza, como argilas, feldspatos,
calcdrios e outros minerais cristalinos inorgénicos ndo metélicos. Envolve os processos de
fabricagdo de cerdmica estrutural, tais como: tijolos, telhas e blocos; revestimentos, como
pisos e azulejos; cerdmica branca, como louga sanitdria, de mesa ou artistica, entre outros
(CRQ, 2007).

O crescente desenvolvimento dos materiais cerdmicos nas ultimas décadas fez com
que o conhecimento cientifico e tecnolégico se tornasse cada vez mais necessario na area.
A competitividade entre as indistrias cerdmicas exige que estas buscam minimizar seus
custos de produgdo, através de pesquisas com materiais alternativos, sem que venham

prejudicar seus padres de qualidade e que atendam as normas vigentes.

Produtos da cerdmica tradicional, tais como, tijolos, tethas e revestimentos
geralmente apresentam heterogeneidade devido 4 composigdo das argilas utilizadas como
matérias-primas na sua fabricagfio. Portanto, existe uma maior tolerincia para a
incorporacdo de grande quantidade de residuos como matéria-prima alternativa nas massas

utilizadas para a produgdo destes materiais.

O termo argila é empregado para designar um material inorganico natural, de

granulometria fina, com particulas de poucos micrdmetros, que apresenta comportamento
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plastico quando adicionada uma determinada quantidade de agua. Do ponto de vista
sedimentolégico e granulométrico, a fragiio argila corresponde ao conjunto de particulas
inferiores a 2 um ou 4 um, segundo as escalas de Atterberg e Wentworth, respectivamente
(MOTTA et al., 2004).

A argila é uma matéria-prima utilizada na fabricagio de uma série de produtos
cerdmicos. As razdes para isto sfo: a) apresenta plasticidade; b) apresenta resisténcia
mecanica ap6s queima adequada para uma série de aplicagdes; ¢} possibilita a aplicagio de
técnicas de processamento simples; e d) € disponivel em grandes quantidades (VIEIRA et
al., 2000).

O valor da argila como matéria-prima para a produgio de varios produtos cerdmicos
baseia-se em sua plasticidade no estado umido, dureza ao secar e rigidez ao ser queimada.
As argilas nunca sfo encontradas puras, mas sim, misturadas com outras substincias que
determinam suas caracteristicas. As argilas assim constituidas podem ser denominadas de
argilas industriais . (MINEROPAR, 2007)

Normalmente, ¢ possivel fabricar produtos cerdmicos com vérios tipos de argilas,
situadas praticamente em qualquer lugar do mundo e que permitam utilizar diversas
técnicas de processamento. LEntretanto, ¢ de se esperar produtos com propriedades bem
diversificadas. Cabe ressaltar que cada regido produtora deve se adequar as suas condigdes
sociais, econdmicas e tecnologicas e definir 0 que se quer produzir e para que (VIEIRA et
al., 2000).

Feldspato € o grupo mineral mais abundante, constituido por silicato de aluminio que
contém propor¢des variadas de potassio, sodio, calcio e ocasionalmente bério. Sdo
encontrados em rochas igneas, metamorficas e sedimentares, sendo que pegmatito granitico
¢ uma das principais fontes. Sua fung@o no corpo cerdmico € a de promover a fusdo a uma
temperatura mais baixa e, para o vidro ¢ a fonte principal de aluminio, além da fungdo de
fundente (L. KUMMER et al..2007).

As indastrias de cerdmica tradicional podem ter um papel relevante como receptoras
de residuos solidos visando sua disposicdo final. Esta incorporagdo, feita de manerra
criteriosa, permite dar um destino ambientalmente correto para residuos que, de outra

forma, seriam fontes de poluigdo (VIEIRA et al., 2006).
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2.3 - Trabalhos envolvendo residuo do granito em Massas Cerimicas

Devido a grande quantidade de residuos sélidos gerados na atualidade diversos
estudos vém sendo realizados objetivando adiciona-los, onde principalmente os residuos
provenientes de industrias de minera¢fio, em massas cerdmicas que serdo utilizadas para a
obtengdo de produtos destinados a construgfio civil,

O reaproveitamento de residuos através da adigdo em processos produtivos,
especialmente em materiais cerdmicos, tem sido abordado por diversos autores
(inframencionados). Os resultados mostram que a heterogeneidade dos produtos cerdmicos
tradicionais permite a incorporagdo de uma quantidade razodvel desses residuos sem
prejuizo das propriedades dos produtos finais, mesmo quando as quantidades adicionadas
sdo pequenas, a grande quantidade de produtos cerimicos fabricados traduz-se num
consumo significativo de residuos.

A incorporagdo de residuo de granito a cerimica é, em principio, vantajosa para o
setor da cerdmica tradicional, pois o granito tem a composi¢do muito semelhante a um dos
componentes (fundentes) das massas que sdo utilizadas para a obteng@o destes produtos
cerdmicos, sendo uma alternativa a reciclagem tradicional. A destinagdo adequada desse
residuo objetivando seu aproveitamento como adigdes em composigdes cerdmicas deve ser
vista nfio s6 do ponto de vista econdmico € técnico, mas, sobretudo, como alternativa de
minimiza¢do de impactos ambientais (HORLE et al., 2004).

Segundo Moreira (2003) para suprir as necessidades do mundo moderno, é necessério
um aumento da produgiio que paulatinamente contribui para o aumento de residuos, que
nem sempre t8m um destino ecologicamente correto. Como ndo € possivel parar a
produgiio, uma das grandes preocupagdes da atualidade, consiste em reaproveitar os
residuos gerados nos diversos processos produtivos. Esses pesquisadores estudaram a
utilizagio de um residuo de serragem de granito, proveniente da industria de pedras
ornamentais do estado do Espirito Santo, como aditivo na fabricagdo de produtos cerdmicos
para construgdo civil. Os resultados desse trabalho demonstraram a possibilidade de
reciclagem de residuo de serragem de granito, gerado por empresas de beneficiamento de
Cachoeira do Itapemirim-ES, como matéria-prima alternativa para fabricagio de produtos

de cerdmica vermelha (tijolos, blocos ceramicos e telhas) para construgio civil.
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Santana et al.(2006) afirmam que: a reciclagem de residuos industriais tem sido
bastante estudada nos ultimos anos, com o objetivo de diminuir os custos em vérios
processos de fabricagio, como também o impacto ambiental. Eles estudaram a
incorporagdo de residuos da serragem de granito em massas empregadas na fabricacdo de
revestimentos cerdmicos, realizando ensaios de caracterizagdo quimica e mineralogica,
como também caracterizagdo tecnologica. Através deste estudo observaram que o residuo
de granito apresenta composigdo quimica, composicio mineralégica e granulometria
adequadas para uso em composi¢des de massa ceramicas; verificaram que o residuo possuia
porcentagens consideraveis de silica, alumina e uma porcentagem razoavel do oxido de
ferro; a mica, o quartzo e o feldspato sfo os principais constituintes do residuo e este
apresentaram 50% em peso das particulas com didmetro médio equivalente abaixo de 26,05
pm. Os corpos cerdmicos obtidos com as massas alternativas apresentaram propriedades
adequadas para serem utilizadas como revestimentos ceramicos.

Segundo Xavier et al.(20006), existe grande potencial de utilizagdo do residuo de
granito mtroduzidos na massa cerdmica para fabrica¢do de tijolos, blocos cerdmicos
estruturais e outros produtos ceramicos, principalmente quando avaliado sob condigdes de
desgaste.

Vieira et al.(2004), estudaram o efeito da incorporagdo do residuo de granito em
massas da cerdmica vermelha. Eles adicionaram até 40% do residuo de granito na massa
ceramica. Concluiram que o residuo pode melhorar o processo de extrusdo, otimizando a
plasticidade; facilita o processo de secagem através de redugéo de agua de trabalhabilidade,
assim como diminui a porosidade aberta. Estes mesmos autores (VIEIRA et al., 2003),
também estudaram. a influéncia da adi¢do de residuo de granito, em massa cerdmica para
telhas do municipio de Campos dos Goytacazes-RJ, objetivando uma melhoria de suas
propriedades tecnologicas. Eles mostraram que a adi¢do de granito & massa cerimica
vermetha contribuiu para a diminuigdo da plasticidade, aumento da densidade a seco,
reducio na retragfio linear de secagem e queima. Em relagéo a queima o residuo de granito
possibilitou também uma redugdio nos valores de absorgdo de &gua, retracfio linear e
defeitos nas pecas ceramicas.

Menezes et al.(2005), caracterizaram e avaliaram a possibilidade do uso de residuo de

granito, gerados pelas industrias do Estado da Paraiba, como matéria-prima cerimica
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alternativa na produgéio de telhas e tijolos. Eles concluiram que os residuos apresentaram
caracteristicas tipicas de matérias-primas utilizadas na cerdmica tradicional e que estes
podem ser incorporados em até 35% em massas utilizadas na fabrica¢dio dos produtos
citados acima.

Menezes et al.(2002), estudaram a utilizag@io dos rejeitos da serragem de granitos
gerados pelas industrias de beneficiamento da Regido Nordeste como matéria-prima
cerdmica alternativa na produciio de blocos e revestimentos cerdmicos. Com base nos
resultados chegaram as seguintes conclusdes: os residuos apresentaram massas especificas
reais, distribuiges granulométricas e dreas especificas semelhantes as das matérias-primas
cerdmicas convencionais, situando-se entre os valores das matérias-primas pldsticas e nao
plasticas: os residuos analisados séo constituidos essencialmente por quartzo, feldspato,
calcita e mica, sendo um deles composto basicamente por quartzo e caulinita; que a adi¢io
de residuo as massas ceramicas para blocos provoca uma elevagdo na absorgdo de agua e
uma redugdo na resisténcia a compressio simples dos blocos ceramicos, e que blocos com
teores de até 50% de residuos apresentam caracteristicas cerdmicas dentro das
especificagbes da normalizagfio; as massas com adigdes de residuo podem ser usadas na
confecgdo de revestimentos cerdmicos.

Acchar et al. (2006), estudaram o efeito dos residuos de marmore € granito em
materiais confeccionados com argila. Os resultados obtidos neste trabalho mostraram que
até 50% em peso pode ser incorporado nos produtos de argila sem comprometer as
propriedades mecénicas dos mesmos. As presengas desses residuos permitiram obter pegas
com melhores propriedades do que as obtidas com o material convencional.

Moreira et al.(2004) concluiram que o residuo de granito ¢ um material nfo plastico
rico em Si0., ALO; e Fe;O; e agentes fundentes (KO e NayO). Do ponto de vista
mineralogico ¢ constituido basicamente por quartzo, feldspatos, mica e calcita. Os corpos
ceramicos (preparadas com trés massas cerdmicas contendo adi¢des de até 10% em peso de
residuo de serragem de granito) por eles analisados tiveram uma série de transformagées de
fases durante o processo de sinteriza¢do, resultando na formagdo de novas fases cristalina e
vitrea. As propriedades fisico-mecanicas foram afetadas, tanto pela temperatura de
sinterizaciio como pelo residuo adicionado. O efeito da temperatura foi mais acentuado,

principalmente acima de 950 °C. No entanto, a resisténcia mecanica dos corpos cerdmicos
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foram fortemente afetadas pela incorporagiio do residuo. Assim, segundo 0 mesmo autor,
devem-se evitar quantidades excessivas de residuo de granito na fabricagdio de cerdmica
vermetha.

Souto et al.(2001), estudaram o aproveitamento de residuos industriais provenientes
da serragem de granito, dos municipios de Fortaleza-CE, Recife-PE e Campina Grande-PB,
para utilizagdio na fabricagiio de tijolos e telhas cerdmicas. As amostras de residuos
apresentaram caracteristicas adequadas para o uso como matéria-prima cerdmica, € apos
queima nas temperaturas de 800, 900 e 1000°C, apresentaram potencial de utilizago para
produgéo de pegas da ceramica vermelha, de tijolos furados e telhas.

Torres et al.(2004), investigaram a incorporagdo dos desperdicios da lama de
granito, obtido de uma industria, na formulagiio de telhas. As amostras obtidas a partir de
diferentes formulagdes foram caracterizadas durante todo processo de producio. Os
resultados experimentais mostraram que a incorporagio apropriada da lama do granito pode
resultar em telhas de porcelana com propriedades superiores, apresentando valores de
absor¢do de dgua em torno de 0,07% e de resisténcia a flexio maiores que 50 MPa. A

incorporagdo da lama teve pequeno efeito na plasticidade, densidade e na retragio linear.

Segadies et al.(2005), afirmam que a incorporagic de residuos industriais
provenientes do corte de marmore e granito vem se tornando muito comum nas fabricas de
tijolos e telhas. Estes realizaram uma pesquisa com a adi¢fio de até 30% em peso destes
residuos em massas argilosas que foram sinterizadas entre 1100-1150°C. Os resultados
obtidos mostraram que os indices elevados (30% em peso) podem ser adicionados a uma

massa industrial de argila, com possibilidades de diminuir a temperatura de queima.

Silva et al. (2006), estudaram a incorporagido de residuos de granito em massas
empregadas na fabricagio de revestimentos cerimicos. Os resultados preliminares
mostraram que o residuo pode ser adicionado as massas, pois estes apresentam composi¢do
quimica (silica, alumina ¢ uma porcentagem razoavel do 6xido de ferro) e mineralogica
(mica e o quartzo), assim como, granulometria (didmetro médio abaixo de 26,05 pm)
adequados para uso nestas massas. Os corpos cerdmicos obtidos com as massas alternativas
apresentaram propriedades fisico-mecénicas dentro dos valores estabelecidos pelas normas

para serem utilizados como revestimentos ceramicos.

27



Xavier et al. (2006], caracterizaram uma massa argilosa de uma Industria
Cerdmica da regido de Campos dos Goytacazes-RJ com a adigio do residuo de granito
proveniente da regifio de Cachoeiro de Itapemirim-ES, estes concluiram que: o residuo de
granito ¢ fino e uniforme, adequado ac uso de massas cerdmicas. Segundo a analise térmica
diferencial, o residuo apresenta-se estavel nas temperaturas propostas (500, 700 e 900°C);
mostraram também que as amostras com 5% de residuo de granito na massa ceramica

indicam maior influéncia a estabilidade quanto 4 degradagio.

Ribeiro et al.(2007), analisaram o comportamento da absor¢do de 4gua e retragio de
queima de massas cerdmicas contendo residuo de granito através da metodologia de
planejamento experimental. Com base nos resultados, concluiram que o residuo é
constituido por quartzo, mica, calcita e feldspato, com composi¢do quimica apresentando
elevado teor de fundentes. Concluiram também que a metodologia de planejamento
experimental associada a superficie de resposta é uma ferramenta que permite analisar e
compreender o comportamento e evolugiio da absor¢do de agua e retragio de queima das
composigdes contendo residuo de caulim frente & temperatura de queima. O que possibilita
o desenvolvimento de composigdes com a maximizagio do teor de residuo da serragem de

granito sem, no entanto, a degradagfio das propriedades fisicas do produto final.

Lisboa et al. (2007), estudaram formula¢des, constituidas por mistura de argila,
residuos de granito e caulim, para uso em revestimentos cerdmicos utilizando planejamento
experimental. Com os resultados obtidos concluiram que o delineamento de mistura
mostrou-se adequado para a obtengdo de modelos matematicos, estatisticamente
significativos, que relacionam a absorgdo de dgua e o médulo de ruptura com as proporgdes
das matérias-primas utilizadas e que é possivel maximizar a quantidade de residuo nas
formula¢gdes de cerdmicas utilizando a técnica de delineamento de misturas.

Xavier et al.(2007, estudaram pegas cerdmicas obtidas com massas nas quais foram
incorporados residuo de granito (5% e 10%) oriundo da regifio de Cachoeiro de Itapemirim-
ES a uma argila proveniente da regido de Campos dos Goytacazes-RJ  Os resultados dos
indices de consisténcia mostraram melhor entrosamento entre os grios com menor umidade
(massa com residuo) em compara¢do com a massa argilosa sem residuo. Os resultados

mostraram que os valores de absor¢io de dgua foram maiores para as massas sem o residuo
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¢ que o processo de degradacdo teve maior influéncia na pega cerimica sem adigio de

residuo, mostrando que essas adigdes melhoram as propriedades das pecas ceramicas.

2.4 - Usos do delineamento de misturas

O estudo de misturas de diferentes componentes tem por objetivo encontrar um
produto composto cujas caracteristicas sejam superiores as caracteristicas individuais de
cada um dos componentes isoladamente. (SILVA et al., 2007)

A mistura de matérias-primas ¢ de fundamental importéncia para os diversos setores
tecnologicos. O uso do planejamento experimental para o estudo de misturas tem
encontrado larga aplicagdo na ciéncia e na engenharia (HIEMENZ, 1996 ¢ DERJAGUIN,
1941). A partir de um delineamento de misturas, pode-se verificar como as propriedades de
interesse sdo afetadas pela variagdo das propor¢des dos componentes da mistura,
possibilitando a previsdo quantitativa das propriedades de qualquer formulagdo no sistema
estudado, realizando somente alguns experimentos (VERWEY et al., 1948 ¢ SIGMUND et
al., 2000). A aplicagdo da modelagem de misturas, metodologia de superficies de resposta e
otimizagdo matematica e grafica conduz a defini¢do de composigdes (misturas das mesmas
matérias-primas) mais adequadas que atendem as propriedades especificadas para uma
determinada aplicag@o.

O planejamento experimental para estudo de misturas tem encontrado larga
aplicagdo na ciéncia, na engenharia e particularmente na inddstria. A partir de um
delineamento de misturas, a resposta ou propriedade muda somente quando sdo feitas
alteragdes nas propor¢des dos componentes que fazem parte dessa mistura. Portanto, a
finalidade principal de se utilizar essa metodologia € verificar como as respostas ou
propriedades de interesse sdo afetadas pela variagdo das propor¢des dos componentes da
mistura. Nesse caso, as propor¢des dos componentes ndo sido independentes, pois a soma de
todas elas sempre tem que totalizar 100% (YANG et al, 1997 ¢ ZAUBERAS et al., 2007).

Usando planejamentos experimentais baseados em principios estatisticos os
pesquisadores podem extrair do sistema em estudo o maximo de informacdo util, fazendo

um nimero minimo de experimentos. A falta de planejamento muitas vezes ¢ a causa do
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insucesso de uma investigagio. e, no entanto raros sfo os pesquisadores que pensam em
estatistica antes de realizar seus experimentos.

A técnica, se corretamente utilizada, fornece como respostas equagdes que
descrevem a variagdo das propriedades de interesse em funcio dos teores das matérias-
primas nas formulagdes, permitindo que sejam estimadas as propriedades de interesse de
formulagGes ndo-ensaiadas. A utilizagdo da técnica requer, inicialmente, a defini¢do do
intervalo de variagdo dos teores das matérias-primas nas formulagdes e do grau das
equagdes que descreverfio as variagdes das propriedades.

No desenvolvimento e fabricagdo de revestimentos cerdmicos, propriedades
tecnoldgicas sdio determinadas basicamente pela combinagdo de matérias-primas e
condig¢tes de processamento. Quando os pardmetros de processo sdo mantidos constantes, a
técnica de delineamento de misturas pode ser usada para modelar essas propriedades em

COrpos ceramicos.

2.4.1 - Metodologia de superficies de respesta

A metodologia de superficies de resposta (RSM) € uma técnica de otimizagio
baseada no emprego de planejamentos fatoriais, introduzida por G.E.P. Box na década de
1950, e que desde entdo tem sido usada com grande sucesso na modelagem de diversos
processos industriais. Os textos tradicionais que tratam da RSM normalmente s3o dirigidos
a um publico com escassos conhecimentos de estatistica e por i1sso mesmo sdo bastante
prolixos, reconhecendo a técnicas e procedimentos muitos especificos, que na verdade sio
casos particulares de procedimentos mais gerais.

A RSM e experiéncias com misturas (MYRES, 2002 e CORNELL, 2002) sdo um
conjunto de técnicas estatisticas e matematicas com importantes aplicagdes ndo s6 na
criagdo, desenvolvimento e formulagfio de novos produtos, como também na otimizagio e
melhoramento de produtos ja existentes (JUMAA et al.,, 1998 e CORREIA et al., 2004).

A propriedade (resposta) que se pretende estudar ¢ a funcdo de um conjunto de
variaveis independentes. A forma matematica da fungfo ¢ desconhecida € pode ser bastante

complexa. O objetivo desta metodologia ¢ encontrar uma fungfo aproximada simples
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(modelo) que seja aceitdvel quando comparada com a realidade. A fungdo aproximada
normalmente ¢ um polindmio de grau baixo (linear, quadratico, clibico ou ciibico especial),
que caracteriza adequadamente a propriedade em uma pequena regido do espago definido
pelas varidveis independentes. Para um modelo ser adequado, os erros cometidos devem ser
minimos. Estes erros incluem todos os efeitos ndo contabilizados, como erros de medida,
ruidos, efeito de outras varidveis nio consideradas, etc.. Do ponto de vista estatistico, os
erros (residuos) deverio ter uma atribuicdo normal (i.e. aleatoria) com média zero e
varidncia constante. A adequagdo do modelo a resposta verdadeira exige, portanto, a
avaliagdo correta dos residuos: a representagio da probabilidade normal em fungio dos
residuos deve ser aproximadamente linear, e a representagdo da fungio residuos em fungio
da resposta prevista, deve ser aleatéria e razoavelmente simétrica (MYRES, 2002;
CORNELL, 2002 e CORREIA el al., 2004).

O plancjamento de experimentos com misturas ¢ 0 uso da metodologia de
superficies de respostas possibilitam o calculo de modelos de regressdo que descrevem, em
fun¢io das proporgdes das matérias-primas e para as mesmas condigdes de processamento,
as varias propriedades de corpos cerdmicos a seco (resisténcia mecénica e densidade
aparente) ¢ apds queima (resisténcia mecinica, densidade aparente, coeficiente de dilatacio
térmica linear, retragfo linear e absor¢do de agua). Esta técnica pode ser usada para
selecionar as melhores combinagGes das trés matérias-primas para produzir um corpo
ceramico com propriedades especificas (CORREIA et al., 2004).

Com os resultados obtidos no delineamento de misturas, podem-se utilizar
polindmios simplificados, que definem uma superficic de resposta, para relacionar a
propriedade de interesse &s diversas propor¢des utilizadas. Isso possibilita a previsio
quantitativa das propriedades de qualquer formula¢fio no sistema estudado, fazendo

somente alguns experimentos (SCHABBACH et al., 2003).
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3. METODOLOGIA

Neste capitulo temos por finalidade a apresentagiio dos materiais e métodos
utilizados no desenvolvimento da pesquisa. Os materiais serdo identificados de acordo com
as suas procedéncias e condigdes fisicas. Os métodos de ensaios constantes de normas serido

apenas citados, enquanto que os métodos ndo constantes da normalizagio serdo descritos
detalhadamente.

3.1 Materiais

Os materiais utilizados nesta pesquisa foram:

» Argila Plastica. fornecida pela Indistria ARMIL. Minérios, localizada no Distrito

Industrial de Campina Grande — PB;

» Residuo de granito, resultantes do beneficiamento de blocos de granito da Empresa
POLIGRAN S/A — Polimento de Granitos do Brasil, Alsa Sudoeste, Rodovia Alga
Sudoeste, Quadra 18 km;

» Quartzo, proveniente do Morro do Careca, municipio de Parethas — RN, fornecido

pela Indastria ARMIL Minérios, localizada na Cidade de Parelhas — RN.

3.2 Métodos

A metodologia utilizada para o desenvolvimento deste trabalho fo1 a seguinte:

3.2.1 Beneficiamento

As matérias-primas foram secas em estufa a uma temperatura de 110°C por 24h,
desagregadas com auxilio de um almofariz e passadas em peneira ABNT n° 200
(0,074mm). A seguir foram acondicionadas em sacos pldsticos para posteriores

caracterizagdes.
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3.2.2 Caracterizagéio Fisica e Mineraldgica

Analise Quimica e Granulométrica

A composigdo quimica da massa cerdmica foi determinada em ensaio semi-
quantitativo, por fluorescéncia de raios-X (FRX) e 0 ensaio da distribui¢do de tamanhos de
particulas — via laser. Estas caracterizagdes foram realizadas com os equipamentos
SHIMADZU - EDX 720 ¢ CILAS Mod. 1064, respectivamente, no Laboratério de

Caracterizagio de Materiais da Universidade Federal de Campina Grande.

Analises Térmicas

A caracterizacdo térmica foi realizada através de analise térmica diferencial (ATD) em
um equipamento de analise térmica da BP Engenharia, modelo RB 3000, operando com
taxa de aquecimento de 12,5° C/min e utilizando como padrio o 6xido de aluminio
(ALO;) calcinado. Esta caracterizagio foi realizada no Laboratério de Caracterizagio de

Materiais, na Universidade Federal de Campina Grande.

Difracdo de Raio X

A caracterizagdo microestrutural foi realizada por difracdo de raios X. visando
determinar as fases cristalinas presentes nas amostras. A difragio de raio X foi realizada em
um difratdbmetro XRD-6000 da Shimadzu pertencente ao Laboratério de Engenharia de
Materiais da Universidade Federal de Campina Grande-UFCG. O angulo de varredura foi

de 5 a 40° a uma velocidade de 0,02%s.

3.2.3 Delineamento das Composigdes

As composigdes ternarias foram determinadas por meio do planejamento
experimental utilizando modelagem de misturas em rede simplex {3,2} (BARROS NETO
et al., 1996). Foram ajustados modelos mateméticos denominados de linear, quadratico ¢
cubico. A significincia estatistica de cada modelo matematico ou forma polinomial foi

avaliada através da analise de varidncia que também foi utilizada para a escolha do modelo
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que melhor se ajuste aos dados experimentais. Os ajustes aos modelos mateméticos (linear,
quadrético e ctbico) foram obtidos usando o pacote computacional STATISTICA 6.0.
As composigdes das misturas que foram estudadas sdo representadas

geometricamente no tridngulo na Figura 3.1 (a - b).

0,00

a) ,.6:.00 025 0% o75% 1.00
Argila Reslduo de Granito

075 100
100% Argila 75% Residuo de Granito

Figura 3.1 — (a) Esquema das formulag¢des no diagrama terndrio, (b) a regido do diagrama
onde obteve-se as superficies de resposta.

A Tabela 3.1 apresenta as composigdes de misturas ternarias obtidas por meio do

planejamento experimental em rede simplex {3,2}.
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Tabela 3.1 — Composig¢des obtidas através do planejamento em rede simplex {3,2} para as

formula¢des estudadas.

Formula¢&es Proporg¢io (%)
Argila Res. Granito Quartzo

1 100,0 0,0 0,0
2 25,0 75,0 0.0
3 50,0 0.0 50,0
4 25,0 25,0 50,0
5 75,0 0,0 25,0
6 62,5 37,5 0,0
7 25,0 50,0 25,0
8 37,5 12,5 50,0
9 50,0 25,0 25,0

Foram utilizados para o ajuste dos valores de resposta da absorgdo de agua (AA), do

modulo de ruptura a flexdo (MR), os modelos linear (3.1), quadratico (3.2) ¢ cubico

especial (3.3) em termos dos componentes A, G e Q;

Y(A,G,Q)=bA+ G+ bQ

Y(A,G,Q) = biA + b,G + b3Q + byAG + bsAQ + bsGQ

Y(A,G,Q) = biA + bG + b;Q + BAG + bsAQ + bsGQ + BAGQ

(3.1
(3.2)
(3.3)

Onde: Y € a estimativa da resposta (AA ou MR); by os coeficientes da equagdo; A, Ge Q as

proporgdes das matérias-primas presentes nas formulagdes, argila, residuo de granito e

quartzo, respectivamente.

3.2.4 Processos de Conformagio dos Corpos de Prova

Apés a etapa de mistura, a massa cerdmica (com 7% de umidade) foi submetida ao

processo de prensagem uniaxial, utilizando uma pressio de 20 MPa, obtendo-se corpos de

prova com as seguintes dimensdes 6,0 x 2,0 x 0,5 (cm’). A prensa utilizada foi de

laboratério, modelo Losenhausen.

3.2.5 Etapa de Secagem

As placas cerdmicas foram secas em estufa de laboratorio a 110°C durante 24 horas.
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3.2.6 Etapa de Queima

Apés a secagem as placas cerdmicas foram queimados nas temperaturas 1000°C,
1100°C e 1150°C em forno elétrico de laboratdrio, com taxa de aquecimento de 36 °C/min e

patamar de 15min para que se obtivesse as condigdes de queima da industria.

3.2.7 Propriedades Fisico-mecanicas

Os corpos de prova secos foram submetidos aos seguintes ensaios: retragfio linear
(RL), tensdo de ruptura a flexdo (TRF), absorcio de agua (AA}), massa especifica aparente
(MEA) e porosidade aparente (PA). Os valores obtidos resultam da média aritmética de
cinco corpos de prova. As caracteristicas fisicas das amostras, como absor¢do de agua e
massa especifica aparente foram determinadas segundo a Norma ABNT/NBR 13818
(ABNT, 1997). A retragdo linear foi determinada através da medic¢do direta dos corpos de
prova. O médulo de ruptura a flexdo foi determinado pelo ensaio de flexfo em trés pontos,
utilizando uma maquina universal de ensaios INSTRON, modelo 5582, operando a uma
velocidade de 0.5mm/min. Este ensaio foi realizado no Laboratorio Multidisciplinar de
Materiais ¢ Estrutura Ativa (LAMMEA), do Departamento de Engenharia Mecénica do
CCT/UFCG, Campina Grande, PB.

A seguir, serdo apresentadas as equagdes (3.4 a 3.7) que foram utilizadas para

determinar as propriedades fisico-mecénicas:

Densidade aparente p = Ps (3.4
(g/em’) Pu- Pi
Absor¢iio de agua AA = Pu—-Ps x100
(%) Ps (3.5)
Porosidade Aparente PA = Pu-Ps x100
(%o} Pu-Pi (3.6)
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Resisténcia a flexio
(Mpa)

Onde:

F = a for¢a de ruptura (Kgf.);

L= a distancia entre as barras de apoio (40 mm);
b = a largura do corpo de prova;

Ps = peso da pega seca;

Pu = peso da pega umida;

Pi= peso da pe¢a imersa na agua, e

h = espessura do corpo de prova (mm).

(3.7)
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos dos ensaios de
caracterizagho fisica e mineralégica das matérias-primas utilizadas na pesquisa, como
também os ensaios tecnologicos das massas ceramicas incorporadas com residuo de granito
€ quartzo, visando sua utilizag3o em revestimentos cerdmicos.

Na Tabela 4.1 estdo apresentadas as composi¢des quimicas da amostra da argila ball
clay, do quartzo e do residuo de granito. A perda ao fogo (PF) representa a perda de agua
livre intercalada, a perda de 4gua de hidroxilas dos argilominerais, matéria orgénica ¢
carbonatos (SOUZA SANTOS, 1992). Observando os valores da composi¢io quimica
verifica-se que a argila apresenta um elevado teor de SiO, (50,19 %) proveniente dos
argilominerais e da silica livre. O teor de ALO; (27,53 %) esta relacionado com a
proporgdo do mineral argiloso. O oxido de potassio (K;0) encontrado na argila age como
fundente. A percentagem de Fe;O3 (6,29%) atua na coloragdo avermelhada apos a queima ¢
diminui a refratariedade. Pode-se observa que o quartzo apresenta um elevado teor de Si0;
(94,85 %) e que o residuo de granito contém porcentagens consideraveis de silica, alumina
€ uma porcentagem razoavel do 6xido de ferro. A presenga de dxido de calcio (CaQ) e
oxido de ferro (Fe;O3) encontrados no residuo sdo oriundos principalmente da cal e da
granalha, utilizadas como lubrificante e abrasivo durante o corte dos blocos de granito,
respectivamente. Os oxidos de ferro, célcio, sodio e potassio sdo agentes fundentes, sendo

que, o sodio e 0 potassio sio oriundos do feldspato e da mica do granito.

Tabela 4.1. Composigio quimica das amostras estudadas.

Determinacdes (% em massa)

Amostras

PF S0, A|203 Fe,O, K,0O Ca0 T|Oz N8203 MgO
Ball
Clay 9,978 50,19 27,53 6,29 3,27 Tragos Tragos Tragos Tragos
Quartzo 0 94,85 2547  Tragos 0,30 Tragos Tragos Tragos Tragos
Residuo
granito 3.6 63,48 16,03 5,84 3,89 467  Tragos Tragos Tragos

PF = Perda ac Fogo
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A Tabela 4.2 e Figuras (4.1a — 4.1¢) apresentam os resultados da distribui¢do do
tamanho de particulas da argila, residuo de granito e do quartzo. A argila apresenta
didmetro médio das particulas de 4.80 pum e cerca de 30,81% do volume acumulado com
didmetro abaixo de 2,0 um que corresponde a fragdo argila. Verifica-se que o residuo
apresenta um didmetro médio de 23, 92 um, para 50% e 90 % de massa acumulada
apresenta didmetros de 16,59 pm e de 58,99 um respectivamente. O quartzo apresentou o
maior tamanho médio (27,04 um) de particula e a menor porcentagem de massa acumulada
abaixo de 2um. Observando-se a Figura 4.1, verifica-se que a argila apresenta uma melhor
uniformidade na distribui¢do granulométrica quando comparada com o residuo em estudo e

0 quartzo.

Tabela 4.2. Distribuicdo do tamanho de particulas das matérias-primas.

Massa
Amostras Diametro médio Diametro a 50% Diametro a 90% acumulada (%) —
(um) (pm) (um) diametro abaixo
de 2 pm.
Ball Clay 4.80 3.59 10.72 30,81
Residuo de 23.92 16.59 58,99 11,19
granito
Quartzo 27.04 19,55 64.84 9,71
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Figura 4.1. Distribui¢do dos tamanhos de particulas: (a) da argila ball clay, (b) residuo de

granito; (c) do quartzo.
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Na Figura 4.2 estdo apresentadas, simultaneamente, as curvas das analises
termodiferenciais (ATD) da argila, residuo e do quartzo. Através da curva termodiferencial
da amostra da argila observa-se as seguintes transformagdes térmicas: pico endotérmico a
aproximadamente 110°C caracteristico da presenga de agua livre, pico endotérmico a
aproximadamente 580 °C correspondente a presenga de hidroxilas e & transformagao da fase
do quartzo-a para o quartzo-B; pico exotérmico a 950°C, correspondente a nucleagdo de
mulita. Analisando a curva de ATD do residuo de granito verifica-se a presenga de um pico
endotérmico na temperatura de 110°C referente a presenga de agua livre; um leve pico
endotérmico a 573°C referente a transformagdo estrutural do quartzo alfa em quartzo beta
e um pico endotérmico a 810°C referente a decomposi¢do do carbonato de calcio. O
quartzo apresenta um pico endotérmico a 570°C referente a transformagdo estrutural do

quartzo alfa em quartzo beta.

0 200 40 600 80 1000
Temperatura (°C)

Figura 4.2 - Termograma da argila, residuo e do quartzo.

Na Figura 4.3 (a-c) estdo apresentados os difratogramas das amostras de argila,
residuo e quartzo. Para a ball-clay, o difratograma mostra presenga de caulinita
caracterizada pelas distancias interplanares de 7,07 e 3,56 A e quartzo, caracterizado por
422 e 3,32 A. Através do difratograma do residuo verifica-se a presenca das seguintes

fases cristalinas: quartzo (3,35 ¢ 4,24 A), mica (9,93A) e feldspato (4.29 e 3,26 A). Para o
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quartzo observa-se picos caracteristicos do mesmo, sendo os mais intensos para 4,22 e 3,32

A

Q - Quartzo
M - Mica
C - Caulinita Q
F - Feldspato
G - Goetita
— Quartzo
Y o adlag Q@ Q
}[ JL ) Q’ A b ]
Q
F
M ——— Granito
b) Q
Q
F M Lﬁi F Qqaaa 9@ m
Q

& Q ¢C ~ Ball Clay
v ole . SSeoa g
| G Qa Q Q
~A N VP N S g
1 L 1 ¥ 1 Ll 1 ¥ I g 1 L 1= 7 1 ' I b 1 ' 1 ! 1
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
26 (CuKa)

Figura 4.3 — Difratogramas: a) argila ball Clay; b) residuo de granito; ¢) quartzo.
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dos componentes na mistura com esses parametros, sendo escolhidas as equagdes

estatisticamente significantes em um nivel de significincia de 5% e preditivas.

Tabela 4.3 — Valores da absorcéo de dgua e médulo de ruptura dos corpos de prova obtidos
com as massas contendo residuo.

Temperatura Temperatura Temperatura
Pormilachies 1000°C 1100°C 1150°C
AA MR AA MR AA MR
(%) (MPa) (%) (MPa) (%) (MPa)
1 15.96 19,19 12,32 39.40 0,67 50,54
s 26.53 6.60 11,68 21.29 6,58 4323
- 3 11.83 5,28 8,17 8,52 7,09 11,35
§ 4 16,12 8.93 15,27 14,66 7,39 20,65
2 5 8.73 13,55 7,14 31,77 3,93 2837
5 6 11,96 18,68 4,16 36,43 442 38,51
ol 1547 538 10.41 17,52 2,09 28,11
8 11,34 5,93 724 12,48 2,89 19,67
9 22,87 10,38 7,62 30,19 3.00 39.99
1 15,52 18,80 11,67 40,19 0,34 55,93
2 24.47 6.66 12,35 21,79 6.05 37,65
~ 3 11,90 6,09 9,94 7.99 7,09 9,69
g + 16,93 7.69 13,90 14,95 8,00 20,34
= 5 8.79 15,37 7.64 27,38 2,77 31,60
5 6 8,30 17,50 5,00 35,00 5,81 39,40
g 15.68 518 11,18 1537 1,79 27.96
8 11.26 6,17 6,82 1197 334 16,58
9 248 10,54 8,11 29.25 2.77 39.17
1 15.17 20,00 12,30 39,59 0,67 5237
2 23.99 6.58 9.47 22,71 625 39,61
n 3 11.68 5,78 10,03 8.43 6.49 991
g 4 16,14 9,00 14,88 15,19 7,83 19.60
= 5 828 16,15 7.68 30,32 3,59 28,76
E" 6 9.70 16,50 6,00 37,00 438 38.34
7 15,20 5.71 10,59 16,47 250 2728
8 10,49 5.85 7.44 12,77 331 16,32
9 22.29 10,68 7.94 30,89 2.98 39.33

As equagdes 4.1 a 4.6 apresentam os modelos mateméticos obtidos, em termos dos
componentes originais, correlacionando os valores de AA e MR com as proporg¢des dos
componentes. Os termos A, G e Q representam os teores de argila, residuo de granito e

quartzo.
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As equagdes 4.1 a 4.6 apresentam os modelos mateméticos obtidos, em termos dos
componentes origiais, correlacionando os valores de AA e MR com as proporgdes dos

componentes. Os termos A, G e Q representam os teores de argila, residuo de granito e

quartzo.

AAjopo'c = 15,32A + 44,55G + 25,99Q — 67,22AG — 211,59GQ + 702,24AGQ (4.1)
MR000°c = 20,32A + 26,6 1AG - 25,22AQ 4.2)
AAngo'c = 12,15A + 21.80G + 26,06Q —45,02AG — 42,79AQ (4.3)
MRiig0°c = 40,26A — 31,55Q + 49,95AG +82,21GQ {4.4)
AAjiso'c =4,43G + 19,23Q -140,65AGQ (4.5)
MR i50°c = 53,41 A + 48,05G —52,98AG — 61,81AQ — 174,27GQ + 802,45AGQ {(4.6)

Na Tabela 4.4 estio apresentados os parametros estatisticos principais dessas
equacgdes (foi usada a nomenclatura estatistica usual: teste F, valor p e coeficiente de
maltipla determinagio, R). Pode-se observar que o modelo variou de acordo com a

temperatura de queima e com a propriedade analisada.

Tabela 4.4 — Estatisticas relevantes da analise de varidncia das variaveis de absorc¢io de
dgua (AA) e médulo de ruptura (MR)

Propriedade  Temperatura Modelo Teste F Valor p* R*
AA 1000°C Cuabico Especial 32,43 0,000014 0,7977
AA 1100°C Quadratico 20,54 0,000002 0,7608
AA 1150°C Cubico Especial 5,24 0,033100 0,7074
MR 1000°C Quadratico 6,59 0,002603 0,9080
MR 1100°C Quadratico 9,80 0,000302 0,9349
MR 1150°C Cubico Especial 58,45 0,000000 0.9742

% Nivel de significancia da analise de 3%

As Figuras 4.4 a 4.9 apresentam as superficies de resposta obtidas com as equagdes

3.6 para as absor¢des de dgua e modulos de ruptura 4 flexio das composi¢des.
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Figura 4.4 - Superficie de resposta para a absorgéo de 4gua apds queima a 1000°C.

45



Com base nesta Figura ( 4.4) pode-se observar o efeito da combina¢do das matérias-
primas, sobre as propriedades analisadas ¢ a variagio do seu efeito nas propriedades de
acordo com a temperatura de queima. Verifica-se que a influéncia da combinagio das
matérias-primas sobre a absor¢do de agua e modulo de ruptura se altera conforme a
temperatura de queima. Analisando a Figura 4.4 observa-se os maiores valores de
absorg¢iio de dgua para as composi¢des localizadas proximo ao vértice do residuo de granito.
Quando se realiza a queima a 1000°C observa-se que a adiglio do quartzo e do residuo de
granito 4 argila favorecem a redugfo da absorgéo de dgua.

A Figura 4.5 mostra as curvas dos valores das superficies de resposta do modulo de
ruptura apés queima a 1000°C. Observa-se que os maiores valores estfio localizados no
vértice das composigdes com maior percentual em massa de argila, diminuindo 4 medida
que vai se aproximando para os vértices do quartzo e do residuo de granito. As placas
cerdmicas podem ser classificadas com a combinagdo de valores de absor¢do de 4gua e
modulo de resisténcia 4 flexfio. De acordo com a norma NBR -13818 uma pe¢a que
apresenta uma absorcdo de dgua entre 10-20% e uma resisténcia mecdnica a flexdo entre
15-20 MPa ¢é classificada como um produto poroso, portanto as composigdes 1, 5 ¢ 6
(Tabela 3.1) apresentam valores dentro dos especificados, sendo os produtos obtidos com

essas formulagdes indicados para a produgio de revestimentos porosos,
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Analisando a Figura 4.6 observa-se os maiores valores de absor¢iio de agua para as
composi¢des localizadas préoximo ao vértice do quartzo. Quando se realiza a queima a
1100°C observa-se que a adigdo do residuo de granito a argila favorece a redugio da
absorgfio de agua, por possuir 6xidos fundentes, os quais ajudam na formagdo da fase vitrea
e conseqlientemente na densifica¢do dos corpos cerdmicos.

A Figura 4.7 mostra as curvas dos valores das superficies de resposta do mddulo de
ruptura apés queima a 1100°C. Observa-se que os maiores valores est3o localizados no
vértice das composigdes com maior percentual em massa de argila, diminuindo & medida
que vai se aproximando para os vértices do quartzo e do residuo de granito. De acordo com
a norma NBR -13818 uma peca que apresenta uma absor¢do de agua entre 6-10% e uma
resisténcia mecnica a flexdo entre 18-30 MPa ¢ classificada como um produto semi-
poroso, portanto, observa-se que as composicdes contendo argila e o residuo de granito
(composigdo 6, Tabela 3.1), assim como, argila e quartzo (composiciio 5, Tabela 3.1)
apresentam valores de absorg¢do de dgua e médulo de ruptura 4 flexo que as classificam

como adequadas para a producio de pegas semi-porosas.
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Figura 4.7 - Superficies de resposta para o médulo de ruptura apés queima a 1100°C

Analisando a Figura 4.8 observa-se um comportamento parecido ao dos corpos
queimados a 1100°C, os maiores valores de absorgdo de 4gua foram apresentados para as
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composi¢des localizadas proximo ao vértice do quartzo, as composigdes com maiores
teores de residuo de granito apresentam absorgdes levemente inferiores as composigdes

com elevados teores de argila.
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Figura 4.8 - Superficie de resposta para a absor¢do de dgua apos queima a 1 150°C.

A Figura 4.9 mostra as curvas dos valores das superficies de resposta do médulo de

ruptura apds queima a 1150°C.
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Figura 4.9- Superficies de resposta para 0 modulo de ruptura apos queima a 1150°C

Observa-se que os maiores valores estdo localizados no vértice das composi¢des
com maior percentual de argila. De acordo com a norma NBR -13818 uma pega que
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apresenta uma absor¢do de agua entre 3-6% e uma resisténcia mecénica a flexfo entre 32-
35 MPa ¢ classificada como um produto semi-grés , portanto, observa-se que a composi¢io
contendo argila, residuo de granito e quartzo (composi¢do 9, Tabela 1) apresentam valores
de absor¢do de d4gua e modulo de ruptura a flexdo que a classifica como adequada para a
produgdo de revestimentos denominados semi-grés. Observa-se a possibilidade de produgio
de pegas com 25% de residuo de granito, 25% de quartzo e 50% de argila.

Na Tabela 4.5 estdo apresentados as composi¢des utilizadas (em propor¢des dos
originais) e os valores de absor¢do de dgua e modulo de ruptura obtida e prevista pelos

modelos calculados.

Tabela 4.5 - Composi¢des utilizadas nos testes dos modelos e os respectivos valores
observados experimentais e previstos de absor¢do de dgua (AA) e modulo de ruptura (MR).

Temperatura Composigao (%) Valores Previstos Valores Experimentais
Argila Res. Quartzo AA MR AA MR
Granito
1100°C 75,00 25,00 0,00 6,12 39,57 3,04 45,59
1150°C 75,00 25,00 0,00 1,11 42,14 1,55 47,98
1000°C 58,33 8,33 33,33 23.55 13,12 20,00 10,90
1100°C 58,33 8.33 33,33 7,08 17.68 6.83 18,63
1150°C 58,33 8,33 33,33 4,50 28,73 3,82 26,13

Com base na Tabela 4.5 observa-se que as medidas experimentais da absor¢io de
agua e resisténcia mecénica ap6s queima a 1100 °C e 1150°C para a composi¢do com
58.33% de argila encontram-se proximas das estimativas calculadas pelos modelos
correspondentes. A pequena variabilidade (inferior a 10%) entre os valores previstos e
experimentais para a composigdo contendo 8,33% de residuo e queimada a 1100 e 1150°C ,
confirmam o comportamento observado através da analise de varidncia (Tabela 4.4) dos

modelos ajustados a estas variaveis.



5. CONCLUSOES

A partir da andlise dos resultados concluiu-se que:

v" O residuo é constituido por quartzo, mica e feldspato, com composicio quimica

apresentando alto teor de fundente;

¥v" A metodologia de planejamento experimental associada a superficie de resposta é
uma ferramenta que permite analisar e compreender o comportamento e evolugfio
da absorgéo de agua e da resisténcia mecénica das composigdes contendo residuo de
granito frente a temperatura de queima, o que possibilita o desenvolvimento de

composi¢des com a maximizagdo do teor de residuo da serragem de granito;

v' O aumento na temperatura de sinterizagdo para 1150°C favoreceu uma melhoria nas

propriedades das composigdes estudadas;

¥v" O estudo desenvolvido com as composi¢Oes contendo residuo de granito poderd
trazer inimeros beneficios ao meio ambiente e as indastrias beneficiadoras e de
transformacdo, visto a possibilidade da economia de recursos naturais, prolongando
a vida Gtil de jazidas e da redugdo dos custos finais, além de resultar em novas

matérias-primas para uma série de setores industriais.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Encontram-se, abaixo relacionadas, algumas perspectivas de estudos futuros, que se

propdem como extensdo deste trabalho de dissertacgdo.

v" Estudo com outros percentuais do residuo de granito visando incorporar

maiores teores deste a massa ceramica

v Expandir o estudo para outras massas buscando novas aplicagdes para o

residuo de granito.
v Realizar teste de solubilizagdo para verificar se ocorreu a inertizagdo do
residuo de granito para garantir que ndo ocorrerdo problemas com os

produtos obtidos este residuo.

v' Analisar a influéncia da granulometria do residuo de granito sobre as

propriedades das pegas obtidas com a adigdo deste nas massas ceramicas.
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