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RESUMO

A producio de residuos solidos provenientes dos Sistemas de Abastecimento de Agua (SAA),
principalmente o Lodo gerado na Estacdo de Tratamento de Agua (Leta), é um dos fatores de
contaminacdo ambiental e tem despertado atengdo da comunidade cientifica, no sentido da
reutilizagdo como alternativa de tratamento e disposicdo final. O objetivo dessa pesquisa foi
avaliar a influéncia da incorporacdo do Leta em matriz de argila para produgdo de bloco
intertravado cerdmico. A argila foi coletada no municipio de Iranduba-AM, e o Leta foi
coletado na ETA da Ponta das Lages no Municipio de Manaus-AM. As matérias-primas
foram caracterizadas por fluorescéncia de raios X (FRX), difracdo de raios X (DRX), analise
térmica (TG e DSC), analise granulométrica, indice de plasticidade (IP). Foram
confeccionados os corpos de provas adicionando 10% e 20% do Leta, sinterizacdo nas
temperaturas de 900°C, 1000°C e 1100°C, as propriedades tecnoldgicas avaliadas foram:
retracdo linear, absorcdo de agua, porosidade aparente, massa especifica aparente, resisténcia
a compressdo. Verificou-se que as propriedades tecnologicas foram influenciadas com a
variacdo da temperatura e com a adicdo de Leta 1 e Leta 2. A incorporacdo de 10% de Leta 2
(sem tratamento com cal) em massa argilosa, com temperatura de queima ideal de 1000°C,
apresentaram os melhores resultados (RLg < 2,5%, AA < 12,5%; PA<22,5%; MEA<1,85
g/cm®; RC = 118 MPa) para producdo de bloco intertravado ceramico, de acordo com as

especificagdes das normas técnicas.

Palavras chave: Argila. Leta. Bloco. Intertravado. Ceramico.



ABSTRACT

The production of solid waste from the Water Supply Systems (SAA), mainly the sludge
generated at the Water Treatment Station (Leta), is one of the factors of environmental
contamination and has attracted the attention of the scientific community, in the sense of reuse
as alternative treatment and final disposal. The objective of this research was to evaluate the
influence of the incorporation of Leta in a clay matrix for the production of interlocking
ceramic blocks. The clay was collected in the municipality of Iranduba-AM, and the Leta was
collected at the Ponta das Lages WTP in the municipality of Manaus-AM. The raw materials
were characterized by X-ray fluorescence (FRX), X-ray diffraction (DRX), thermal analysis
(TG and DSC), particle size analysis, plasticity index (IP). The specimens were made by
adding 10% and 20% of Leta, sintering at temperatures of 900°C, 1000°C and 1100°C, the
evaluated technological properties were: linear shrinkage, water absorption, apparent porosity,
apparent specific mass, resistance to compression. It was found that the technological
properties were influenced by the temperature variation and the addition of Leta 1 and Leta 2.
The incorporation of 10% Leta 2 (without lime treatment) in clayey mass, with an ideal
burning temperature of 1000 ° C, presented the best results (RLg <2.5%, AA <12.5%; PA
<22.5%; MEA <1.85 g / cm3; RC = 118 MPa) for the production of interlocking ceramic

blocks, according to the specifications of the technical standards.

Keywords: Clay. Leta. Interlocked. Block. Ceramic. Paver.
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1. INTRODUCAO

A Estacio de Tratamento de Agua (ETA) transforma agua bruta, geralmente captada
de mananciais superficiais, em &gua potavel, ou seja, adequada ao consumo humano de
acordo com padrdes de potabilidade estabelecidos em normas e regulamentos, para isso séo
necessarios processos e operacgdes, gerando residuos solidos, conhecidos como Lodos de
ETA, ou Leta.

A qualidade da &gua bruta apresentara as caracteristicas mineralégicas do solo da
bacia hidrografica, influenciando significativamente na quantidade e na caracteristica do Leta.
Pesquisas, apontam que as principais composi¢cdes quimicas de alguns Letas residuais contém
Al>O3, Fe;03 e SiO2 (RUVIARO et al, 2020), confirmando a presenca do quartzo e caulinita
no Leta (VITORINO et al, 2009). Encontra também em sua composi¢do possiveis
contaminantes e reagentes quimicos, oriundos dos processos de tratamento da agua. A maioria
dos Letas sdo lancados sem tratamento prévio em corpos hidricos, causando impactos
ambientais nos corpos hidricos.

Analisando o tema sob uma perspectiva regional, o Sistema de Abastecimento de
Agua da cidade de Manaus-AM, produz 30 toneladas/més de Leta, sendo que a ETA
localizada na Ponta das Lajes produz 80% do Leta (AGUAS DE MANAUS, 2020),
considerado como um rejeito, portanto é realizado o tratamento no Leta, e em seguida, é
destinado para disposicao final no aterro sanitario de Manaus-AM.

A reutilizacdo de residuos industriais na producao de ceramicas € uma das alternativas
tecnoldgicas ambientalmente adequada que podem contribuir para minimizar os impactos
ambientais causados pela disposicéo final inadequado desses residuos.

Portanto, surge a motivacdo para realizar esta pesquisa, busca-se através deste
trabalho, reutilizar o lodo de ETA, de modo a adiciona-lo em uma matriz argilosa como
possivel matéria prima para fabricacdo de bloco intertravado ceramicos, pois 0 municipio
Iranduba-AM, localizado aproximadamente a 30 km de Manaus-AM, capital do Amazonas, é

um dos principais produtores de ceramicas vermelhas do estado do Amazonas.

Através desta proposta seria possivel beneficiar a sociedade de tal modo:
e Aproveitar os Letas que podem causar danos ao meio ambiente e a saude
publica;
e Evitar o assoreamento pela diminuicdo do descarte de residuos em corpos

hidricos;
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e Possibilitar o aproveitamento do lodo de ETA para desenvolver novos
materiais ceramicos;

e Reduzir os custos sob a matéria prima (argila) na producdo de ceramicas;

De acordo com a justificativa e contextualizagdo citadas busca-se por meio deste
trabalho estudar e caracterizar o lodo de ETA proveniente das Estacdes de Tratamento de
Agua no municipio de Manaus-AM, combinar o lodo de ETA com argila para produzir Paver
Ceramico, e verificar o seu comportamento quando submetidos a ensaios mecanicos.

Desta forma divide-se este trabalho em duas principais etapas:

12 — Caracterizacdo da argila e do Lodo de ETA; e

2% — Desenvolvimento e estudos das propriedades tecnoldgicas dos blocos intertravado

ceramicos.
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2. OBJETIVOS

2.1.

Objetivo Geral

Formular e desenvolver bloco intertravado ceramico para pavimentacdo com a adi¢éo

de residuo provenientes da Estagio de Tratamento de Agua.

2.2.

Objetivos especificos

Avaliar o efeito da incorporacédo de Lodo de ETA na possibilidade de conformacgéo na
plasticidade/trabalhabilidade da massa argilosa;

Avaliar as respostas das propriedades tecnoldgicas das ceramicas sinterizadas,
aplicando um planejamento experimental do tipo fatorial 22 com ponto central, para as
formulagdes estudadas;

Verificar a morfologia dos blocos intertravado ceramicos envolvendo os Letas e a
massa argilosa e os efeitos da variavel temperatura;

Definir quais as aplicacdes para os blocos intertravado ceramicos produzidos com a
adicdo dos Letas, levando em consideracdo o desempenho técnico por tratamento

estatistico.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. A indlstria de ceramica vermelha

A partir do século XXI houve um aumento acelerado e abrupto no crescimento das
industrias ceramicas no mundo, com a construcdo em larga escala de novas ocupacfes a
demanda por utensilios e revestimentos ceramicos triplicou. Tal crescimento é responsavel
pelo consumo demasiado dos recursos naturais e por consequéncia a geracdo de residuos
solidos (SANGWAN; CHOUDHARY; BATRA, 2017).

No cenario nacional, a industria de ceramica vermelha compreende materiais
empregados na construgdo civil (tijolos, telhas, argila expandida, entre outros) representa
importancia para o desenvolvimento econdmico brasileiro (ALMEIDA; SOARES; MATOS,
2020). A produgéo das ceramicas no Brasil corresponde a 7,4 % do Produto Interno Bruto —
PIB, composta por 7340 empresas, gerando 293 ml empregos diretos e 1,25 milhGes de
empregos indiretos, com um faturamento anual de R$ 6 bilhdes, alcan¢cando uma produgdo de
4 bilhdes de pecas por més entre blocos e tijolos, e 7,8 milhdes de toneladas de argila por més
para producdo dos blocos e tijolos (ANICER, 2020).

No Estado do Amazonas, segundo Souza (2017) e Riker et al. (2016), os municipios
de Manacapuru, Iranduba e Itacoatiara, sdo os principais produtores de ceramicas vermelhas

do estado, com producao anual de 111 milhGes de pecas.

3.2. Aurgilas

A argila é matéria prima utilizada no processo de producdo de ceramicas A palavra
“Ceramica”, pela etimologia de origem grega keramiké, é utilizada para representar a arte e
técnica de fabricar objetos variados de argila, submetendo-os a alta temperatura de cozedura,
compreendendo todos 0s materiais inorganicos, ndo metalicos, obtidos a partir de um
tratamento térmico em temperaturas elevadas (SOUZA, 2017).

Remonta a milhares de anos, o conhecimento da ceramica vermelha, devido, a
trabalhabilidade da argila na modelagem dos elementos utilizados para a construcdo civil. A
expressdo “Ceramica Vermelha” tem um significado bem amplo, compreendendo aqueles
materiais empregados na construgdo civil (argila expandida, tijolos, blocos, elementos
vazados, lajes, telhas e tubos ceramicos) e alguns de uso doméstico e afins. Nos dois casos 0s

produtos tém coloracdo, predominantemente, avermelhada adquirida pela queima. E pelo
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processo de sinterizagdo (em torno de 850°C) que a argila ganha resisténcia mecanica e
resisténcia a agua (SOUZA, 2017).

Os solos geralmente sdo compostos por 3 tipos de particulas de acordo com o
tamanho, como por exemplo, o silte, a argila e areia. A granulometria nas argilas geralmente é
estudada em escala micrométrica, pois as particulas que comp&em tais argilas, medem menos
que dois micrometros (SOILS EMBRAPA, 2013).

As argilas sdo responsaveis pelo carater plastico dos solos. A plasticidade de um solo
argiloso é verificada através de ensaios de indice de liquidez e plasticidade. Esses ensaios sdo
aplicados para determinar o teor de umidade de um determinado solo e observar as mudangas
na plasticidade do material através um estado plastico para semi-solido (CLAESSEN, 1997).

O indice de plasticidade (IP) é definido pela porcentagem do peso das particulas
menores que dois micrometros. E atraves do IP reconhece-se a atividade dos solos através da
Equacéo 1. Desta forma as argilas séo classificadas em inativas A < 0,75; normais se 0,75 < A
<1,25e ativas se, A>1,25.

IP (Eq. 1)
- 0= 0,002 mm

O material argiloso possui cargas livres em sua superficie e a interacdo entre cargas
faz a particulas se aglomerarem, isso pode determinar a caracteristica de textura de um
determinado solo (CAPUTO, 1981). As moléculas de agua, por sua vez possuem cargas
negativas na superficie o que facilita a interacdo da molécula de agua mais a particula

argilosas.

3.3. Materiais Argilosos

As argilas sdo matérias primas provenientes de amostras de solo que adquirem
plasticidade ao adicionar-se agua. Sdo provenientes de rochas sedimentares que contem
materiais argilosos (argilominerais) e possuem granulometria inferior a 2 um. Quanto a
composicao, ou seja, os fatores que influenciam na plasticidade das argilas estdo associados a
seus constituintes (COELHO et al., 2007).

A plasticidade, de acordo com a ABNT NBR 6484:2001 ¢é definida como a
propriedade de solos finos, entre largos limites de umidade, de se submeterem a grandes
deformacgbes permanentes, sem sofrer ruptura, fissuramento ou variacdo de volume

apreciavel, e classificadas quanto a cor, englobando trés grandes grupos: Ceramicas Brancas,


https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=2446
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Ceramicas Vermelhas e Refratarias, (Figura 1).

Figura 1. Classificagdo de argilas para uso ceramico com base na cor apos queima.
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Fonte: Santos (2013).

3.3.1.Argilominerais

Os argilominerais formam-se em solos sedimentares, cuja agua é um fator essencial
para a hidratacdo dos silicatos. Silicatos sdo grupos de disposi¢fes atdbmicas compostos

majoritariamente por silicio (Figura 2).

Figura 2. Estrutura de um silicato.

Fonte: Martins (2015).

Essas estruturas compreendem interacGes catidnicas interligadas através de lamelas
sobreposta, de carater octaédricas ou tetraédricas (Figura 3). A estrutura lamelar dos silicatos
facilita a esfoliacdo das camadas, essas por sua vez deslocam-se umas sobre as outras em
planos de clivagem (HILLIER et. al., 2003).
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Figura 3. Estrutura de um argilomineral.
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Fonte: NASA Jet propulsion laboratory (2019).

Os filossilicatos sdo os argilominerais mais conhecidos e estudados. Eles que séo
responsaveis pela plasticidade nas argilas e podem compreender, quanto ao arranjo atémico,
estruturas diodecaédricas ou trioctaédricas.

Argilominerais séo basicamente formados por grupos de arranjos atdmicos contendo
Al, Fe e Mg hidratados. Os filossilicatos hidratados, minerais comuns presentes nas argilas
classificam-se, geralmente, pela quantidade de camadas lamelares, e sdo divididos em
caulinita, esmectita, ilita, clorita e paligorsquita. Os grupos de argilominerais séo classificados

pela juncdo de varias camadas origina uma composicéo octaédrica (MURRAY, 1999).

3.3.2.Caulinita

A caulinita é geralmente o argilomineral mais abundante nos caulins formado por
silicatos hidratados cuja formula quimica é Al.Si2Os(OH)s. A estrutura da caulinita é
composta por grupos de moléculas de agua ligados a silica e aluminio, como pode ser
observado na figura 4. A célula unitaria da caulinita compreende aos parametros de rede
cristalinaa=5,149 A; b =8,934 A; e ¢ = 7,384 A; além dos angulos o.= 91,93°% R = 105,042 °
ey =89,791° (CRISCENTI e BRACCO, 2011).
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Figura 4. Célula unitaria da caulinita. Representacao de silica na forma octaédrica mais atomos de aluminio.

Fonte: Criscenti e Bracco (2011).
3.3.3.Quartzo

O Quartzo é um mineral identificado nos materiais por meio de sua fase mineralogica
de formacgdes de SiO, sendo abundantemente encontrado em rochas compreendendo a quase
12%. E um polimorfo do vidro e geralmente é obtido em sua fase a. O quartzo-a esta presente
em temperaturas até aproximadamente 570°C e desta forma possui inimeras aplicacfes dentro
da ciéncia, que variam desde a piezoeletricidade ao estudo dos planos de clivagem em rochas
em relagéo a verificagio da resisténcia do material (ASKELAND e PHULE, 2008).

A estrutura cristalina do quartzo pode ser representada de acordo com a figura 5, que
compreende uma estrutura cristalina trigonal composta por tetraedros de silica (MARTINS,
2015).

Figura 5. Estrutura Cristalina do Quartzo.

e
'y
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Fonte: Martins (2015).
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Além do quartzo-o, existem outras formas estruturais, ou polimoérficas do SiO2 (Figura

6) percorrendo uma ampla faixa térmica de seu diagrama de fases, as fases encontradas em

altas temperaturas, algumas fases de transicdo (metaestaveis) e outras estaveis (ARITONANG,

2018).

Temperature (“C)

3.3.4.Muscovita

Figura 6. Diagrama de fases de quartzo.
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Fonte: Aasly (2007).
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A moscovita € um recurso obtido através de minas de mica, e esta presente em matéria

primas argilosas, a mica pode ser entdo clivada em pedacos finos. A muscovita € uma fase

mineraldgica de sistema cristalino monoclinico (Figura 7) descoberta no final do século XVIII
e assim nomeada por Johann Gottfried (PATNAIK, 2017).

Figura 7. Estrutura Cristalina da muscovita (em vermelho os &tomos de silicio).
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Fonte: Patnaik (2017).
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A muscovita possui formula quimica (H,KAIL,Si,0,,), sendo formada principalmente

por silicio e aluminio (PAIVA et al., 2019). Os parametros de rede da muscovita sdo definidos
pora=5,18,b=9,02ec=20,04 A.

3.3.5. Goetita

O ferro apresenta uma gama ampla de alotropia e polimorfismo tendo como exemplo
as fases mineral6gicas goetita e hematita. Tanto as goetitas como as hematitas possuem a
capacidade de trocar cétions de Ferro por Aluminio, e essas concentracdes variam de acordo
com a composicdo de elementos quimicos presentes no solo (AEPPLI et al, 2019).

Quimicamente a goetita (a-FeOOH) compreende a um oxi-hidroxido de ferro e possui
uma estrutura agulhar. A disposicdo espacial dos atomos de goetita pode ser observada na
Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada.8 onde se notam atomos de ferro ligados a

oxigénios que por sua vez estdo ligados a hidroxilas (UGWU, 2017).

Figura 8. Célula unitaria da goetita, composta por atomos de Ferro em vermelho, seguidos por oxigénio
(amarelo) e hidrogénio (branco).
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Fonte: Ugwu, (2017).

3.3.6. Calcita

A calcita (CaCOy), (Figura 9) é um material muito estudado atualmente por suas
propriedades Gpticas, € um polimorfo da aragonita, e de modo experimental sob pressdes
elevadas pode ser transformada em calcita 11 e calcita 111 (BYRAPPA et al., 2015).

Figura 9. Célula unitaria de calcita.

Fonte: Martins (2015).
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3.4. Residuos Solidos

define:

A Lei 12.305/10 institui a Politica Nacional de Residuos Sélidos — PNRS, e no art. 3°

“XV - rejeitos: residuos solidos que, depois de esgotadas todas as possibilidades de
tratamento e recuperagdo por processos tecnologicos disponiveis e economicamente
vidveis, ndo apresentem outra possibilidade que ndo a disposi¢do final
ambientalmente adequada;

XVI - residuos sélidos: material, substancia, objeto ou bem descartado resultante de
atividades humanas em sociedade, a cuja destinacdo final se procede, se propbe
proceder ou se esta obrigado a proceder, nos estados sélido ou semissélido, bem
como gases contidos em recipientes e liquidos cujas particularidades tornem inviavel
o seu lancamento na rede publica de esgotos ou em corpos d’agua, ou exijam para
isso solugBes técnica ou economicamente invidveis em face da melhor tecnologia
disponivel” (BRASIL, 2010).

Dessa forma a Politica Nacional de Residuos Soélidos (PNRS) visa atender um

conjunto de principios e objetivos que visam o0 gerenciamento ambiental adequado aos
residuos e dos rejeitos (BRASIL, 2010).

De acordo com o Art. 7°, a PNRS foi implementada com o objetivo de prevenir a

poluicdo, desenvolvimento sustentavel, direito da sociedade de informacdo e controle social,

reducdo do volume e da periculosidade dos residuos, incentivo a indudstria de reciclagem e

reaproveitamento e a gestao integrada de residuos soélidos (BRASIL, 2010).

A PNRS, também define e diferencia destinacao e disposicdo final:

“VII - destinacdo final ambientalmente adequada: destinacdo de residuos que
inclui a reutilizacdo, a reciclagem, a compostagem, a recuperagdo e o
aproveitamento energético ou outras destinacbes admitidas pelos érgaos
competentes do Sisnama, do SNVS e do Suasa, entre elas a disposi¢do final,
observando normas operacionais especificas de modo a evitar danos ou riscos a
salide publica e & seguranca e a minimizar os impactos ambientais adversos;

VIII - disposi¢do final ambientalmente adequada: distribuicdo ordenada de
rejeitos em aterros, observando normas operacionais especificas de modo a evitar
danos ou riscos a salde publica e a seguranca e a minimizar os impactos ambientais
adversos” (BRASIL, 2010).

Segundo Art. 9° da PNRS prevé que “na gestdo e gerenciamento de residuos solidos,

deve ser observada a seguinte ordem de prioridade: ndo geracdo, reducdo, reutilizacdo,

reciclagem, tratamento dos residuos sélidos e disposicédo final ambientalmente adequada dos

rejeitos”.
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3.5. Sistema de abastecimento de agua

O Ministério da Saude é o 6rgdo responsavel por definir quais sdo as caracteristicas
adequadas para que a agua possa ser consumida pelos seres humanos sem causar danos a
salde. Através da Portaria n° 2914/2011, foram definidos os procedimentos de controle e de
vigilancia da qualidade da agua para consumo humano e seu padrdo de potabilidade. A
Portaria n® 2914/2011 apresenta 0s seguintes conceitos:

| - Agua para consumo humano: agua potavel destinada a ingesto, preparacio e
producdo de alimentos e a higiene pessoal, independentemente da sua origem.

11 - Agua potavel: 4gua que atenda ao padréo de potabilidade;

1l - Agua tratada: 4gua submetida a processos fisicos, quimicos ou combinac&o
destes, visando atender ao padrdo de potabilidade.

IV - Sistema de abastecimento de agua para consumo humano: instalacdo
composta por um conjunto de obras civis, materiais e equipamentos, desde a zona de
captacdo até as ligacOes prediais, destinada a producdo e ao fornecimento coletivo de
agua potavel, por meio de rede de distribuicao.

V - Controle da qualidade da &gua para consumo humano: conjunto de
atividades exercidas regularmente pelo responsavel pelo sistema de abastecimento
de agua, destinado a verificar se a 4gua fornecida a populacéo é potavel, de forma a

assegurar a manutencéo desta condigéo.

Fazem parte de um Sistema de Tratamento de Agua, de acordo com Pedrosa (2015):

Manancial: fontes de agua superficiais ou subterrdneas que sdo usadas para
abastecimento humano.

Captacdo: é a primeira unidade do sistema de abastecimento de agua. Responsavel
por coletar de modo adequado a agua do manancial, também chamada de agua bruta.
Adutora: é a tubulacéo de grande didmetro usada para a condu¢do da 4gua do ponto
de captacdo no manancial até a Estagio de Tratamento de Agua (adutora de agua
bruta), e da Estagio de Tratamento de Agua até os reservatorios de distribuicio
(adutora de &gua tratada).

Estagdo Elevatdria: é o conjunto das instalacdes e equipamentos de bombeamento,
destinados a transportar a 4gua a pontos mais distantes ou mais elevados, ou para
aumentar a vazdo de linhas adutoras.

Estacdo Elevatoria de Agua Bruta (EEAB): transporta agua bruta do manancial

até a Estacdo de Tratamento de Agua
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Estacdo Elevatoria de Agua Tratada (EEAT): transporta 4gua tratada da Estagdo
de Tratamento de Agua até os reservatorios ou pontos mais elevados da rede de
distribuicéo.

Estacdo de Tratamento de Agua: unidade industrial responsavel pela purificagio
da agua bruta coletada no manancial, seguindo critérios de qualidade especificados
na legislagéo.

Reservatorio: grandes caixas de concreto onde fica reservada a agua apés
tratamento.

Rede de distribuicdo: adutoras, tubulagdes e encanamentos por onde se distribui a

agua tratada para a populacéo.

3.5.1. Estacio de Tratamento de Agua (ETA)

A Estacdo de Tratamento de Agua (ETA) tem funcionamento semelhante a uma
industria onde uma determinada materia prima, dgua bruta, é processada, atraves de diversas
operacdes e processos, resultando em um produto final, agua tratada (ACHON, 2008).

O tratamento de dgua acontece em etapas e envolve processos quimicos e fisicos. De
acordo com a Resolucdo do CONAMA N 357/2005, o uso preponderante das aguas doces
para 0 consumo humano deve atender 0s processos tratamento de acordo com sua classe:

e Classe Especial: Tratamento com Desinfeccéo;
e Classe 1: Tratamento Simplificado;
e Classe 2: Tratamento Convencional;

e Classe 3: Tratamento Convencional ou Avancado.

A ETA que utiliza o tratamento convencional ou completo (Figura 10) apresenta 0s
principais processos de tratamento de agua: coagulacdo, floculacdo, decantagdo, filtracdo e
desinfeccdo), transforma a dgua bruta, inadequada para consumo humano, em agua potavel de

acordo com padrdes de potabilidade estabelecido na Portaria 2914.
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Figura 10. Sistema de tratamento de 4gua convencional ou completo.

AGUA BRUTA CoAGULACAD FLOCULAGAD DECAMTACAD FILTRACAD DESINFECCAD ABASTECIMENTO

Fonte: Reauli, 1999, apud Gongalves (2018).

Durante os processos e operacdes para 0 tratamento da agua € adicionado produtos
quimicos para desestabilizar as particulas durante o processo da coagulacdo e floculagéo,
como por exemplo, os coagulantes e floculantes.

De acordo com Mihelcic e Zimerman (2018), a coagulacdo € uma etapa de
neutralizacdo de carga que envolve o acondicionamento da matéria suspensa, coloidal e
dissolvida por meio dos coagulantes, enquanto que a floculacdo envolve a agregacdo de
particulas desestabilizadas e a formacéo de particulas maiores, conhecidas como flocos. A
tabela 1 apresenta os tipos de coagulantes utilizados nos tratamentos de agua. O Sulfato de
Aluminio é o produto mais utilizado, tanto pelas suas propriedades e pelo menor preco
(FUNASA, 2007).

Tabela 1. Tipos de coagulantes utilizados em tratamentos de agua.

TIPOS DE COAGULANTES EXEMPLOS
Sulfato de Aluminio ou alume (Alx(SO4)s;

Aluminio (AICIs); Sulfato Férrico (Fe(SQ4)s e
Cloreto Férrico (Fe Cls).

Feito de sulfato de aluminio, sais de ferro e
Sais Metalicos Pré-hidrolizados hidroxidos sob condi¢bes controladas; inclui

cloreto de polialuminio (PACI), sulfato de

polialuminio (PAS) e cloreto de poliferro.

Polimeros Organicos Polimero catibnicos, polimeros anibnicos e
polimeros ndo ibnicos.

Materiais naturais a base de Plantas Opuntia spp e Moringa oleifera.

Fonte: Mihelcic e Zimerman (2018). Adaptado.
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O Leta gerado em tratamentos utilizando o sulfato de aluminio apresenta coloracdo
marrom com viscosidade e consisténcia similar ao chocolate liquido, além de apresentar
dificuldade de sedimentacéo ou flotag&do em seu estado natural (DELGADO, 2016).

Em seguida, temos o processo da decantacdo, onde ocorrerd a sedimentacdo das
particulas por gravidade, durante um periodo de tempo razoavel e serdo removidas. Segundo
Mihelcic e Zimerman (2018), as particulas com densidade maiores de 1000 kg/m?, irdo
decantar no fundo do decantado, enquanto que as particulas com densidades menores de 1000
kg/m?, flutuardo na superficie da agua.

A filtracdo é amplamente utilizada para remover pequenos flocos ou particulas
precipitadas. Ja4 a etapa de desinfeccdo remove 0s microrganismos patogénicos utilizando
cloro ou ozbnio, enquanto que a fluoretacdo consiste em adicionar uma concentracdo de
fluoreto na agua para que a populacdo tenha maior resisténcia a carie dentarias (BRAGA, et
al., 2005).

3.5.2. Lodo de ETA

Achon e Cordeiro (2015) chamam a atencéo para a realidade atual das ETAs no Brasil,
pois a maioria das ETAs foram implantadas antes da Lei das Aguas (9.433/1997); Lei dos
Crimes Ambientais (9.605/1998) e a Resolucdo do CONAMA N° 237/1997 que exige 0
licenciamento ambiental das atividades potencialmente poluidoras. Portanto, raramente o
sistema de destinacdo e disposicdo do final do Leta era contemplado nos projetos das
estacdes, sendo atualmente exigéncia legal para novos projetos e ampliacGes.

Os Letas sdo gerados durante o processo de decantacdo e filtracdo sendo classificado
de acordo a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas — ABNT NBR-10.004 (2004)

classifica o Leta como residuos solidos pertencentes a Classe 11 — NAO INERTE.

Ficam incluidos nesta defini¢do os lodos provenientes de sistemas de tratamento de
agua, aqueles gerados em equipamentos e instalagfes de controle de poluicdo, bem
como determinados liquidos cujas particularidades tornem inviavel o seu lancamento
na rede publica de esgotos ou corpos de &gua, ou exijam para isso solucdes técnica e
economicamente inviaveis em face a melhor tecnologia disponivel.

O langamento do Leta in natura em corpos hidricos, € considerado um crime ambiental
de acordo a Lei 9.605/98, Art. 54. “Causar poluicdo de qualquer natureza em niveis tais que
resultem ou possam resultar em danos a salde humana, ou que provoquem a mortandade de

animais ou a destruicdo significativa da flora”.
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Portanto, o Leta deve ser devidamente tratado uma vez que contém concentragdes
elevadas de elementos quimicos, tais como, Al, Si, Fe, Ti, Mg, entre outros (OLIVEIRA e
RONDON, 2016; TARTARI et al., 2011; TEIXEIRA et al., 2006) e disposto de forma
adequada, para que ndo provoque danos ao meio ambiente, geralmente em aterros sanitarios,
gerando elevados custos de destinagdo para as empresas geradoras (COCCO, 2017).

De acordo com Gongcalves et al., (2018), o Leta possui entorno de 95% de umidade e
suas caracteristicas variam de acordo com a qualidade da agua bruta coletada e com a
dosagem dos produtos quimicos utilizados durante o tratamento.

Nesse sentido, o Leta pode ser submetido a um processo de centrifugacéo,
proporcionando a esse residuo condigdes favoraveis para a sua reutilizagdo no
desenvolvimento de novos produtos, pois apresenta umidade reduzida, o que facilita seu
transporte e armazenamento (SANTOS, 2016).

As analises quimicas do Leta, revelam que esse residuo, contém SiO», Al2O3, e Fe203,
enquanto que as analises mineraldgicas apresentam as fases cristalinas: quartzo, caulinita, o
que despertou o interesse de varios pesquisadores em estudar esse residuo como alternativas
para a aplicacdo desse material na producdo de materiais de construcéo civil.

Atualmente, vem sendo realizado diversos estudos visando & viabilidade da
reutilizacdo do lodo gerado em ETAs, tais como a

e Incorporacédo na selagem de células de aterro sanitario (PRIM, 2011);

e Incorporacdo em materiais da construcdo civil: agregados leves (BUSELATTO
et al., 2020), concretos (RUVIARO et al., 2020) e geopolimeros (SANTOS,
2016).

e Incorporacdo em materiais de ceramica vermelha, tijolos (TARTARI et al., 2011)

3.6. Combinacdo: Argila e Leta

De acordo com Pertterle et al., (2018) a combinacdo de argila e Leta é viavel, por
varios fatores dentre eles a reutilizacdo do Leta como residuo aproveitado para producdo de
compdsitos ceramicos.

A queima das matérias primas influencia o desempenho do material ceramico, dessa
forma necessita atender as especificagdes das normas técnicas vigentes. O aumento da
dosagem do teor de argila caulinitica pode influenciar beneficamente no resultado final (REIS

et al., 2016), ainda que se busque a reutilizacdo do lodo € necessério constatar as fracdes
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ideais dos constituintes das massas ceramicas para evitar fragilizar o material (SAVAZZINI-
REIS et al., 2017), ou seja realizar um estudo prévio do comportamento da queima do
material. A analise termogravimétrica dos lodos de ETA evidencia picos caracteristicos da
degradacdo da caulinita, ocorrendo a calcinacdo, alterando a estrutura cristalina e
transformando-se estrutura amorfa (metacaulinita) entre 450°C e 600°C (TEIXEIRA et al.,
2006).

De acordo com Bittencourt et al., (2012), as composi¢des dos Letas em geral variam
de acordo com o solo residual presente nas aguas das regides onde sdo extraidos. Os
principais constituintes do lodo de ETA séo o silicio (Si), o aluminio (Al) e o ferro (Fe)
(SANTOS, 2016).

3.7. Pavimentos

O pavimento € uma estrutura construida sobre a terraplanagem destinada a:

a) Resistir aos esforgos verticais provenientes do trafego;

b) Resistir aos esforgos horizontais tornando mais duraveis a superficie do rolamento;

c) Melhorar as condi¢cdes de rolamento quanto ao conforto e seguranca (SENCO,
1997).

Segundo Santos (2013) um pavimento é constituido basicamente pelas seguintes

camadas:

Subleito: camada da infraestrutura de um pavimento; é o terreno da fundagdo que
pode sofrer intervencdo de uma terraplanagem ou regularizacao.

Sub-base: camada complementar da base, quando por circunstancias técnicas nédo
for aconselhéavel construir a base sobre o subleito.

Base: camada destinada a receber e distribuir de maneira uniforme os esforgos
oriundos do trafego.

Revestimento: camada sobre a base, que recebe diretamente a acdo do rolamento,
podendo ser de concreto betuminoso, concreto de cimento, pedras naturais, pavers e
solo tratado.

O pavimento é considerado um sistema de multiplas camadas finitas, sujeito as
tensdes, deformacbes e deslocamentos provenientes das solicitagGes ciclicas do trafego, sendo
que a fundacdo da estrutura deve apresentar capacidade de suporte compativel com a
intensidade e frequéncia com a qual seréa solicitada (SANTOS et al., 2020).

Segundo Wiebbelling (2015), a estrutura do pavimento intertravado caracteriza-se pelo
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revestimento em blocos, com alta durabilidade e resisténcia, assentados sobre uma camada de
areia, a base, a sub-base e o subleito. O revestimento e a areia de assentamento sdo contidos
lateralmente, em geral, por meio-fio. E o rejuntamento entre os blocos é feito com areia. A
Figura 11 mostra uma se¢do transversal tipica do pavimento com blocos intertravados de

concreto.

Figura 11 Assentamento de pecas intertravadas.

Contencao lateral
Areia de rejuntamento
Pecas pré-moldados de concreto
Areia de assentamento

, S S 7 B B N .

SUB-BASE

Fonte: Santos (2013).

As espessuras das camadas do pavimento intertravado, de acordo com Wiebbelling
(2015), dependem das seguintes caracteristicas:
e Intensidade do trafego que circulara sobre o pavimento;
e Caracteristicas do terreno de fundacao;

e Qualidade dos materiais constituintes das demais camadas.

Os blocos de concreto sdo também conhecidos como Pavers. Sdo blocos intertravados, pré-
fabricados, macicos e que permitem pavimentar completamente uma superficie (WIEBBELLING,
2015). O intertravamento é a capacidade que o material tem de resistir aos movimentos de
deslocamento individual, seja vertical, horizontal, de rotacdo ou giracdo em relagdo as pegas
adjacentes (FIORITI, 2007).

Sua camada superficial apresenta acabamento confortavel para o transito de pessoas, e
sua estrutura permite suportar o transito de veiculos leves ou pesados, conforme a categoria e
a aplicacdo (FERNANDES, 2013).

A pavimentacdo intertravada tem como principal caracteristica o fato de as pecas
serem simplesmente assentadas, devidamente confinadas sobre uma camada de areia, que
serve de regularizagdo da base e atua na distribuicdo das cargas e acomodacgdo das pegas
(DIAS et al., 2016). Entretanto, o conceito basico desse tipo de pavimentagdo € o

intertravamento, ou seja, a transmisséo de parte da carga de uma peca para a peca vizinha
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através do atrito lateral entre elas. Outra caracteristica desse sistema é o fato de ser permeavel,
pois permite a passagem de parte da agua da chuva para o solo através das juntas (DIAS et al.,
2016).

O bloco intertravado ceramico ou paver ceramico, de acordo com Santos (2013) sdo
os blocos tipos tijolos, fabricados da mistura de argila plastica visando facilitar a etapa de
secagem e conferir forma desejada. Trata-se de um processo de fabricacdo similar ao da
ceramica estrutural. O paver ceramico é de facil manejo, com formas geométricas
desenvolvidas para obter facilidade de instalacdo, como também, para uma correta
distribuicdo de cargas importantes pelo trafego.

De acordo com Santos (2013), a producédo de paver ceramicos nao esta consolidada
no Brasil, portanto ndo existe legislacdo que estabeleca padrbes tecnoldgicos para sua
producdo, salvo a norma ABNT 9781/2013, que regulamenta as especificaces técnicas
para a producéo de pavers em concreto (pecas pre-moldadas de concreto - PPC). A tabela 2

apresenta as especificacdes técnicas para a producédo de PPC.

Tabela 2. Especificacfes técnicas para a producdo de pecas pré-moldadas de concreto-PPC, segundo ABNT

9781/2013
REQUISITOS FiSICOS LIMITES ADMISSIVEIS
Toleranci Comprimento +3,0mm
olerancia
Largura
dimensional (mm) J +3,0mm
Altura +5,0mm

> 35,0 Veiculos comerciais leves
1 (Trafego de pedestres, veiculos leves
e veiculos comerciais de linha)
Resisténcia &

Compressao axial > 50,0 Veiculos trafego pesado
(MPa) (Tréfego de veiculos especiais e
2 solicitaces capazes de produzir

efeitos de abrasdo acentuados

Fonte: Santos (2013). Adaptado.

Nos paises como Estados Unidos, Colémbia e Espanha existem normas e
especificacfes tecnologicas para a producdo de paver ceramico, séo elas: As normas ASTM
(Estados Unidos), NTC (Colémbia) e UNE-NE (Espanha).

Essas normas tendem a seguir as regulamentagdes e as especificacdes técnicas para a

producdo do paver cerdmico, baseados nas condi¢des climaticas e ambientais de cada pais,
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O clima do Brasil é do tipo tropical, portanto, ndo apresenta variagdes climaticas
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significativas comparadas com esses paises, de maneira que alguns aspectos das normas

citadas ndo se aplicam a producéo de paver ceramico no Brasil, motivo pelo qual justifica-se a

necessidade de elaboracdo de uma norma técnica brasileira que especifique propriedades

técnicas para a producdo de paver ceramico, afirma Santos (2013).

A tabela 3 apresenta as especificacdes técnicas para a producdo de paver ceramico de
acordo com a ASTM C902/2015 e C1272/2017, e a tabela 4. Especificagdes técnicas para a
producéo de paver ceramico de acordo com a NTC 5282/2004 e 3829/2002.

Tabela 3. EspecificacGes técnicas para a producdo de paver ceramico de acordo com a ASTM C902/2015 e

C1272/2017.
) Norma Especificacdes técnicas (média para 5 unidades)
Tipo de
trafego ASTM AA(%) | RC(MPa) | indice-A | VOlUMe-A
S (%) C (MPa) ndice (cm¥/em?)
C 1272/2017 Tipo R 6 55,2 0,11 1,7
Pesado )
C 1272/2017 Tipo F 6 69,0 0,11 1,7
C 902/2015 SX 8 55,2 -
Leve C 902/2015 MX 14 20,7 -
C 902/2015 NX sem limite 20,7 -

AA - Absorcao de 4gua; RC - Resisténcia a compressao; A — Abrasao
Fonte: Santos (2013). Adaptado.

Tabela 4. EspecificacOes técnicas para a produgdo de paver cerdmico de acordo com a NTC 5282/2004 e

3829/2002.
. Norma Especificacfes técnicas (média para 5 unidades)
Tipo de
trafego o Fon Volume - A
NTC AA (%) RC (MPa) Indice - A (cm¥/omd)
5282/2004 TipoR 6 55 0,11 1,7
Pesado )
5282/2004 Tipo F 6 69 0,11 1,7
3829/2002 Tipo | 8 55,2 0,11 1,7
Leve 3829/2002 Tipo Il 14 38 0,25 2,7
3829/2002 Tipo I sem limite 20,7 0,50 4

AA - Absorcao de 4gua; RC - Resisténcia a compressdo; A — Abrasdo
Fonte: Santos (2013). Adaptado.



4. MATERIAIS E METODOS

Os procedimentos experimentais foram executados conforme a figura 12.

Figura 12. Procedimentos experimentais.
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Nesta secdo serdo descritos 0s materiais e 0s equipamentos utilizados no
desenvolvimento desta pesquisa para determinar as caracteristicas fisicas, quimicas,
mineraldgicas das matérias primas, assim como a metodologia, a qual sera fundamentada de
acordo com Santos (2013).

Foram utilizadas 3 matérias primas: argila e Lodo da Estacdo de Tratamento de Agua:

inertizado com cal (Leta 1) e ndo inertizado com cal (Leta 2), conforme a Tabela 5.

Tabela 5. Identificacdo das amostras e Localizacdo dos pontos de coleta.

DENOMINACAO DA AMOSTRA  CARACTERISTICAS FONTE
Argila In natura Iranduba-AM
Leta 1 Tratado ETA Ponta das Lajes Manaus-AM
Leta 2 Né&o tratado ETA Ponta das Lajes Manaus-AM

4.1 Coleta das Matérias Primas

A argila utilizada foi coletada no patio da industria Ceramica Rio Negro, localizada no
Polo Ceramico do municipio de Iranduba-AM, Distrito do Cacau Pirera (Figura 13). A jazida
encontra-se ao lado da industria. A coleta ocorreu em pontos diferentes e variados, no estoque
de matéria prima, proximo a entrada do caix@o alimentador, para se obter uma amostra mais
uniforme desse material e mais representativa da massa utilizada pela inddstria ceramica,

conforme Souza (2017).

Figura 13. Localizagéo da Ceramica Rio Negro no municipio de Iranduba-AM onde foi realizada a coleta da
argila (3°09'10.1"S e 60°04'43.4"W).

Imagens 2019 CNES / Airbus, Maxar Technologies, Dados do mapa ©@2019 100 m

Fonte: Google Maps (2019).
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O Leta foi coletado na Estacbes de Tratamento de Agua, fornecido pela Empresa

Aguas de Manaus - Complexo da Ponta das Lajes no municipio de Manaus-AM (Figura 14).

Figura 14. Localizacdo da E.T.A - Ponta das Lajes-Manaus-AM (3°05'25.9"S e 59°56'02.7"W).

Fonte: Google Maps, (2018).

A captacdo da &gua bruta é proveniente do Rio Negro, sendo tratada com sulfato de
aluminio, cal hidratada, polimeros ndo ibnicos, cloro e flor. O Leta é gerado nos

decantadores e nos filtros da ETA.

Para os estudos preliminares foram utilizados dois tipos de Lodo de ETA:

1. Lodo in natura com tratamento prévio (inertizacdo com cal) realizado pela empresa,
atendendo assim, as normas de destinacédo e disposicao final desse residuo. O qual sera
representado como Leta 1. A amostra do Leta 1 foi coletada no galpdo de tratamento
apos 21 dias de inertizacdo com cal (Figura 15) tempo necessario para ser destinado ao
aterro sanitario de Manaus.

2. Lodo in natura sem tratamento, denominado como Leta 2. A amostra foi coletada

diretamente na esteira, apresentando-se bastante itmido (Figura 16).
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Figura 15. Lodo in natura com tratamento prévio (inertizagdo com cal).

ZOSDZOPIO

Figura 16. Coleta do LETA 2 na esteira.
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4.2 Caracterizacdo das Matérias Primas

As amostras (argilas e Letas) foram caracterizadas fisicamente e quimicamente,
conforme a metodologia descrita por Santos (2013). Foram preparadas inicialmente visando
as andlises de caracterizagdo das matérias primas por: Fluorescéncia de Raios X (FRX),
Difragdo de Raios X (DRX), Termogravimétrica (TG), Termodiferencial (DSC), indice de

Plasticidade (IP) e Granulometria a Laser (GL).

4.2.1 Analise de Umidade

Foram conduzidas 3 amostras de cada matéria prima ao Laboratorio de Materiais da
Amazonia e Compositos — LAMAC da Universidade Federal do Amazonas — UFAM, e foram
submetidas a analise de umidade utilizando um analisador de umidade, marca SHIMADZU,

modelo MOCG63u, cujo resultados sdo aferidos em porcentagem.

4.2.2 Preparacdo das Amostras para Analises

Para a secagem as amostras foram conduzidas ao Laboratério de Pavimentagdo —
LABPAV/UFAM, sendo utilizado uma estufa elétrica, modelo SSA13, a temperatura de
110°C por 24 horas. Para a moagem as amostras foram conduzidas ao Laboratorio de
Laminacdo da UFAM, onde foram moidas durante 2 horas em moinho de bolas. Apés a
moagem as amostras foram peneiradas de acordo com as especificacdes dos ensaios de

caracterizacao, conforme a tabela 6.

Tabela 6. Tipo de peneiras utilizadas para o preparo das amostras. (mesh).

FRX DRX TG/DTG LLelLP

Argila/LETA

(Mesh) 200 100 200 80

4.2.3 Espectrometria de Fluorescéncia por Raios X — FRX

A composicdo quimica em quantidades de 0xidos foi determinada por Espectrometria
de Fluorescéncia por Raios X (FRX) por energia dispersiva em um espectrometro da marca
PANalytical e modelo EPSILON3X, pertencente LAMAC/UFAM.
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4.2.4 Difratometria por Raios X

A caracterizagdo mineraldgica, identificacdo dos argilominerais, foi realizada no
difratdmetro de raios X, marca PANalytical modelo Empryan, pertencente ao Laboratério de
Materiais (LABMAT) da UFAM. Para tanto o equipamento operou com radiacdo cobre (Cu
ka A=1,5406A), poténcia de 40Kv, corrente de 40Ma e angulo de varredura 20 variando entre
5°e 100°.

O tratamento dos dados e identificacdo das fases minerais foram realizados utilizando o
software X’pert HighScore Plus, versao 2.0 para Windows e 0 programa Mercury 3.10.1. O
Mercury é capaz de carregar dados estruturais a partir de uma variedade de formatos e fornece
uma ampla gama de opcdes para auxiliar na investigagéo e analise de estruturas de cristal que
permite a visualizacdo tridimensional de estruturas de minerais, a partir dos seus respectivos
arquivos CIF (Crystallographic Information File), comparando o difratograma obtido com
padrdes (fichas) do banco de dados ICSD (Inorganic Crystal Structure Database). Procedeu-se

a formatacéo dos dados no programa OriginPro 2016.

4.2.5 Anéalise Termogravimetrica (TGA) e Termodiferencial (DSC)

As analises Termogravimetrica (TGA) e Termodiferencial (DSC) foram realizadas em
um equipamento marca TA Instruments, modelo SDTQ600, no LAMAC/UFAM. Para tanto,
foi adotado o seguinte procedimento: uma amostra de aproximadamente 10 miligramas de
material foi depositada em um cadinho de alumina sem tampa com capacidade de 90
microlitros, o qual foi aquecido a uma taxa de 10°C por minuto até a temperatura final de

1.000°C, com fluxo de gas purga N 5.0 de 30 mililitros por minuto.

4.2.6 Granulometria a Laser

A caracterizacdo granulométrica foi realizada pelo método de espalhamento de laser
por um Granulémetro a laser Marca Malvern Modelo MS 2000. O material passante foi
disperso em &gua atraves de um dispersor Hydros 2000 MU. As andlises foram realizadas no

laboratorio de sedimentacdo da Companhia de Pesquisa de Recursos Minerais (CPRM).
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4.2.7 indice de Plasticidade

E possivel através do ensaio de limite de liquidez verificar a resisténcia ao
cisalhnamento do solo para um dado teor de umidade, através do nimero de golpes necessarios
para que haja deslizamento do solo. O método de Atterberg foi utilizado para avaliacdo da
plasticidade do solo. Este método consiste na técnica de determinacdo de dois limites de
consisténcia, conhecidos como Limite de Liquidez (LL) e Limite de Plasticidade (LP), cujos
procedimentos estdo descritos nas Normas NBR 6459/2016 e NBR 7180/2016
respectivamente. O indice de plasticidade (IP) é dado pela diferenca entre o limite de liquidez
e o limite de plasticidade, como pode ser representado pela equacdo 2. A tabela 7 apresenta a
classificagdo da matéria prima quanto a plasticidade, de acordo com Caputo (1981).

IP=LL—LP (Eq.2)

Tabela 7. Classificacdo da matéria quanto a plasticidade.

INDICE DE PLASTICIDADE CLASSIFICACAO
IP>15 Altamente plastica
7<IP<15 Medianamente plastica
1<IP<7 Fracamente plastica
IP=0 Né&o plastica

Fonte: Caputo (1981).

4.3 Planejamento Fatorial

De acordo com Santos (2013) um experimento com mistura é aquele no qual dois ou
mais ingredientes sao misturados para formar um produto final. O nimero de ensaios a serem
realizados em um experimento como esse deve levar em conta a possibilidade de se estimar 0s
possiveis erros experimentais, além de praticidade e viabilidade econdmica.

Entre os Planos experimentais existentes adotou-se o planejamento fatorial 2, pois se
deseja analisar a influéncia dos fatores (variaveis independentes), sobre as variaveis respostas
(variaveis dependentes), em produtos ceramicos, ao se adicionar o Leta em uma matriz

argilosa.
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O planejamento experimental do tipo fatorial 22, apresentara 2 niveis (minimo e
maximo), com 2 pontos centrais o que levard a realizacdo de 10 condicOes experimentais,

conforme a tabela 8.

Tabela 8. CondigBes Experimentais.

CONDICAO LETA (%) TS (°C)

Cl 0 900
C2 0 1100
C3 20 900
C4 20 1100
C5 0 1000
C6 20 1000
C7 10 900
C8 10 1100
C9 10 1000
C10 10 1000

Foram escolhidos 2 fatores controlaveis, o percentual de Leta e a temperatura de
sinterizacdo (TS), variando em 2 niveis (inferior e superior) com ponto central (médio). Para o
fator Leta os limites inferiores e superiores serdo 0% e 20%, enquanto para TS os limites
inferiores e superiores foram utilizados 900°C e 1100°C. Para o ponto central utilizou-se os
valores intermediarios de 10% e 1000°C, para os fatores Leta e PS, respectivamente. As
propriedades tecnoldgicas definidas como variaveis respostas foram: retracao linear de queima
(RLq) absorcdo de agua (AA); porosidade aparente (PA), massa especifica aparente (MEA) e

resisténcia compressdo (RC), apresentados conforme a tabela 9.

Tabela 9. Variaveis dependentes e independentes.

Fatores Niveis Variaveis Respostas
Variaveis independentes Variaveis Dependentes
% Leta 1 0a 20% e Retracdo linear de queima (RLQ)
% Leta 2 0a 20% e Absorcdo de agua (AA)

e Porosidade aparente (PA)

Temperatura de sinterizagio 900°C a 1100°C * Massa especifica aparente (MEA)
e Resisténcia a compressdo (RC)

Para o uso do planejamento experimental torna-se necessario codificar os valores,
portanto os niveis inferiores devem ser representados por (-1), os niveis intermediarios (0) e
0s niveis superiores (+1), tais niveis estdo representados na tabela 10. Enquanto que a tabela

11 apresenta a matriz do planejamento experimental codificados, com indicacdo das variaveis
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respostas.
Tabela 10. Codificacdo dos fatores e dos niveis do planejamento experimental.
o Niveis
Variaveis 1 0 +1
Leta (%) 0 10 20
Temperatura (°C) 900 1000 1100
Tabela 11. Matriz do planejamento experimental — codificada.
. INI;/IéAI\DF\I)EII\?[\)/IEEI\IliES VARIAVEIS RESPOSTAS
CONDICAO
LETA TS RLq AA PA MEA RC
(%) 0 (%) (%) (%) (g/em®)  (MPa)
C1 -1 -1
C2 -1 +1
C3 +1 -1
C4 +1 +1
C5 -1 0
C6 +1 0
C7 0 -1
C8 0 +1
C9 0 0
C10 0 0

4.4 Confeccdo dos Corpos de Provas

Foram confeccionados 60 corpos de provas de acordo com as formulaces da tabela

12. Para cada corpo de prova foram utilizados 180 g de matéria prima seca. A massa seca foi

misturada em um almofariz, com o auxilio de uma espatula até ficar homogénea, em seguida

foi umidificada com 11% de agua, apds o téermino da mistura a quantidade de amostra foi

passada na peneira ABNT N° 18 (1 mm) para homogeneizar e facilitar a prensagem,

acondicionada posteriormente em sacos plasticos por 24 h.

Os corpos de provas foram moldados através de uma matriz de aco inoxidavel com

cavidade de 10 cm x 5 cm x 2 cm (Figura 17), em seguida foram prensados de modo uniaxial

por meio de uma prensa hidraulica, marca Bovenau modelo P30000 com capacidade de 30

toneladas. A pressdo de compactacdo utilizada foi de 30 MPa. Apds compactacdo as pegas

foram identificas na superficie.
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Tabela 12. Formulagdo das matérias-primas para confeccdo dos corpos de provas.

X ARGILA LETA1 TEMPERATURA CORPOS DE PROVAS
FORGUSIEAGAD (% de peso) (% de peso) (°C) (UNID.)

100 0 900 4

F1 100 0 1000 4

100 0 1100 4

90 10 900 4

F2 90 10 1000 4

90 10 1100 4

80 20 900 4

F3 80 20 1000 4

80 20 1100 4

X ARGILA LETA 2 TEMPERATURA CORPOS DE PROVAS
FORGUTIEAGAD (% de peso) (% de peso) (°C) (UNID.)

90 10 900 4

F4 90 10 1000 4

90 10 1100 4

80 20 900 4

F5 80 20 1000 4

80 20 1100 4

TOTAL 60

Figura 17. Matriz utilizada para confeccionar os corpos de provas.

Ap0s a prensagem, os corpos de prova foram pesados, em seguida foram aferidas as
medidas dos corpos de provas a verde utilizando um paquimetro, marca Messen (150mm/6”)
e novamente secados em estufa elétrica regulada em 110°C por 24 h, com a finalidade de
reduzir a porcentagem de 4gua e novamente pesados em balanca eletronica para determinar as
medidas dos corpos de provas secos a 110°C, posteriormente deu-se 0 inicio a sinterizacdo

(queima) dos corpos de provas.
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4.5 Sinterizacdo dos Corpos de Prova

A Sinterizacdo foi realizada em mufla elétrica da marca Jung, com taxa de
aquecimento de 5°C/min com o patamar de 450 °C, com isoterma de 30 min, até atingir a
temperatura de queima. As temperaturas de queima adotadas foram 900°C, 1000°C e 1100°C, de
acordo com figura 18.

Figura 18. Curvas representativas dos tratamentos térmicos (sinterizacao).
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4.6 Caracterizacdo do Produto Final

Para a caracterizacdo do produto final foram analisadas as seguintes propriedades
tecnoldgicas: retracdo linear de queima (eg. 3), absorcdo de agua (eq. 4), porosidade aparente

(eq. 5), massa especifica aparente (eq. 6), e por fim, a resisténcia a compressao (eq. 07).

4.6.1 Retracdo Linear de Queima (RLQ)

Com o auxilio do paquimetro digital foram determinadas as dimensdes dos corpos de
provas apos a prensagem, secagem e queima, para todas as formulagdes. A retracdo linear de

queima (RLQ) foi determinada por meio da equacao 3.

C5—C
RLg = — 1 (Eq. 3)
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Onde:

RLQ = retracdo linear de queima (%);

Cs = comprimento do corpo de prova ap6s a secagem (cm);
Cq = comprimento do corpo de prova apés a queima (cm).

4.6.2 Absorcdo de Agua (A.A)

Para a obtencdo da absorcdo de agua dos corpos de provas foi efetuado o
procedimento, de acordo com a ABNT NBR 15270-2 (ABNT, 2017) e determinado pela
equacéo 4:

Mu —M

s
AA (%) = ———— X100
(%) Ms (Eq. 4)

Onde:

AA = absorcdo de agua (%);
Mu = massa do corpo de prova saturado de agua (Q);

Ms = massa do corpo de prova seco (Q).

4.6.3 Porosidade Aparente (P.A)

A Porosidade Aparente foi obtida através do Principio de Arquimedes. O
procedimento foi realizado juntamente com o ensaio de Absorcdo de Agua, onde apds a
retirada da imersdo em &gua, durante 24 horas, as amostras foram pesadas imersas em agua. A

porosidade aparente foi determinada por meio da equacao 5.

PA (%) = M X 100
Mu — Mi (Eq. 5)
Onde:
PA = porosidade aparente;
Mu = massa do corpo de prova umido (g);
Ms = massa do corpo de prova seco (Q);

Mi = massa do corpo de prova imerso em agua (g).
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4.6.4 Massa Especifica Aparente (M.E.A)

A massa especifica aparente é a razdo entre o peso do corpo de prova apds queima (em
g) e o seu volume total (em cm), formado pelo volume das particulas e o volume dos poros.

A MEA foi determinada de acordo com Santos (1989), utilizando a equagéo 6.

MEA (g/cm3) = = - X 100

u—Pi (Eq.6)
Onde:

Pq = Peso do corpo de prova apés a queima (g);

Pu = Peso do corpo de prova saturado (g);

Pi— Peso do corpo de prova imerso em agua (g).

4.6.5 Resisténcia a Compresséo

A caracterizacdo mecanica foi realizada conforme ABNT NBR 5739:2018, por meio
de ensaio de resisténcia a compressdo axial, utilizando a prensa manual hidraulica, marca

Contenco (Figura 19), conforme a equacao 7.

F
fe (MPa) = LxC (Eq. 7. Adaptada).
Onde:
Fc é a resisténcia a compressdo (MPa);
F é a forca maxima alcancada (N);
L é a largura do corpo de prova (mm?);

C é o comprimento do corpo de prova (mm?).
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Figura 19. Prensa manual hidréulica.

=

4.7 Caracterizacdo Microestrutural

As fases cristalinas dos blocos intertravado ceramicos sinterizados foram identificadas
por Difracdo de Raio X (DRX), enquanto que a caracterizacdo microestrutural foi realizada

por Microscopia Eletrénica de Varredura.

4.7.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A técnica por MEV foi realizada para verificar a superficie dos CPs apds fratura a fim
de identificar e estudar os pontos de falha. Para determinacdo da morfologia dos CPs foi
utilizado um Microscépio Eletrénico de Varredura, localizado no Centro Multiusuario para
Anélise de Fendmenos Biomédicos da Universidade do Estado do Amazonas.

Inicialmente as amostras foram metalizadas com ouro (Au) no metalizador Smarter
Coater (JEOL), e posteriormente visualizadas no Microscépio Eletronico de Varredura JSM
IT-500HR (JEOL) sob condicdes de alto vacuo, com feixe de 1,0 e 5,0 kV, e magnificacdo de
x1.000.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1. Teor de Umidade

O teor de umidade foi verificado nas amostras de acordo com a perda de &gua em
massa. E observado que a argila apresentou umidade de 12,40%, enquanto que o Leta 1 e Leta
2 apresentaram valores de 67,45% a 75,30 % de umidade respectivamente, conforme a tabela
13. O rendimento médio da parte solida dos Letas obtido foi de 28,6%, ap6s a secagem,
corroborando com Santos (2016) que obteve 27% de rendimento médio do Lodo de ETA
proveniente do Rio Negro.

Tabela 13. Teor de umidade das amostras (%).

AMOSTRA Al (%) A2 (%) A3 (%) Meédia (%)
ARGILA 10,70 13,20 13,30 12,40
LETA 1 67,25 67,00 68,10 67,45
LETA 2 76,00 74,25 75,65 75,30

Andlise em triplicata: A1, A2 e A3.

5.2. Andlises de Fluorescéncia por Raios X— FRX

Os resultados das analises por FRX sdo apresentados na (Tabela 14). Com o resultado
da analise quimica foi possivel detectar os elementos constituintes das amostras (analise
qualitativa), bem como as composicdes quimicas expressas em quantidades percentuais de

oxidos (analise quantitativa).

Tabela 14. Composi¢do quimica das amostras em percentagem (%) de oxidos.

AMOSTRA
(%)
ARGILA 62,47 23,66 9,07 2,11 0,19 0,20 0,80 1,50
LETA (1) 2565 2317 1684 115 031 3058 0,87 1,43

LETA(2) 39,25 3567 17,98 2,59 - 1,18 1,33 2,00

Si0;  AlOs Fe03 KO MgO CaO  P,Os Outros

Constatou-se a presenca de oxido de silicio (SiO2), seguida de 6xido de aluminio
(Al203) e 6xido de ferro (Fe203).

As argilas sdo constituidas essencialmente de silica e alumina, caracteristica da
matéria-prima de ceramica vermelha (SANTOS, 1975). Foram encontrados 62,47 % de SiO; e
23,66 % de Al>O3 na argila, atendendo os valores estipulados por Santos (1975) de SiO- entre
43,2% e 77,6% e de AlO3 entre 6,8% e 38,0%, justificando sua utilizacdo na fabricacdo de



52

ceramica vermelha. A somatorias dos percentuais de SiO2 e Al.Oz na argila totalizou 86,13%.
A incidéncia de SiO> indica a presenca de Quartzo (SiOz), assim como a incidéncia de Al,O>,
indica a presenca da Caulinita (Al203.2Si0,.2H20) na argila.

O teor de ferro na argila acima de 3% além do seu papel fundente confere a
caracteristica avermelhada nas pecgas cerdmicas ap6s a queima (SANTANA, 2020). A argila
apresentou 9,07% de Fe)Os, justificando 0s corpos de provas apresentarem as cores
avermelhadas ap6s a queima.

Como pode ser observado pela analise de Fluorescéncia de Raios X (Tabela 17), os
elementos encontrados nos Leta 1 e 2, em maior quantidade, sdo o SiO2, Al.O3, e Fe203,
segundo Pertterle et al., (2018), a presenca destes elementos € justificada pelo uso do
coagulante de sulfato de aluminio no tratamento de agua e pela propria composicado da agua, a
qual contém materiais em suspensao, como por exemplo a areia e materiais argilosos.

As amostras de Leta 1 e 2 apresentam 25,65% e 39,25% de SiO», respectivamente,
assim como 23,17% e 35,67% de Al>Os. Sendo que (SiO2 + Al>Os) corresponde a 48,82 % no
Leta 1 e 74,92% no Leta 2, apresentando as caracteristicas da argila, o que sera confirmado
pela Difracdo de Raios X na se¢édo 3.2.

Santos, Manzato e Melo Filho (2017), afirmam que a presenca da Caulinita na
composicao quimica dos Letas confere ao lodo, a caracteristicas de argila caulinitica.

Observa-se presenca de K>0O, sendo 2,11% na argila, 1,15% no Leta 1 e 2,59% no Leta
2. Segundo Cargnin (2011), K.O é um composto alcalino, possui um efeito fundente,
ampliando a fase liquida necesséaria para a solidificacdo das particulas, aumentando a retracédo
linear.

Enguanto que a presenca de 6xido de calcio (CaO) e de magnésio (MgO) na amostra
do Leta 1 evidencia a presenca de Calcita.

Né&o foram detectados teores de metais pesados nas amostras analisadas, corroborando
com Santos (2016) a qual afirma que os produtos desenvolvidos a base dos residuos estudados
ndo apresentariam riscos a saude humana. De acordo com Santos (2016); Andreoli (2006) e
Cordeiro (2001), os elementos predominantes dos Lodos de ETA estdo, provavelmente,

relacionados as caracteristicas dos solos da regido.
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5.3. Difracdo de Raios X - DRX
5.3.1.DRX — Argila

O difratograma da argila (figura 20) apresenta as fases de Quartzo (SiOz), CIF ICSD
62404, possui estrutura cristalina Hexagonal composta por tetraedros de silica, onde cada
oxigénio fica dividido entre dois tetraedros. A fases Caulinita (Al2Si2Os(OH)4), CIF ICSD
18165, também presente na argila, possui estrutura anddica. A Muscovita
(KAIx(SizAl)O10(OH,F)2), CIF ICSD 82478 apresenta estrutura cristalina Hexagonal. A
Goetita (FeO(OH), CIF ICSD 245057 apresenta estrutura cristalina ortorrémbico.

Figura 20. Difratograma da argila com identificacdo das fases cristalinas.
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A anélise mineralogica da argila apresentada na figura XX, composta por Quartzo e
Caulinita, evidenciando uma tipica argila da Bacia Amaz6nica, corroborando com o0s estudos
de massas argilosas oriunda do municipio de Iranduba-AM apresentados por Santana (2020);
Eleutério et al (2010); Batalha (2009) e Rebelo (2006).
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5.3.2.DRX - LETA1e LETA 2

Na Figura 21 estdo apresentados os padrdes de difracdo para os lodos coletados na

estacdo de tratamento de dgua (Leta 1 e Leta 2).

Figura 21. Difratograma do LETA 1 e LETA 2 com identificacdo das fases cristalinas.
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Na amostra Leta 1 foram identificadas as estruturas cristalinas do quartzo, caulinita e
goetita indexadas nas mesmas posicGes para os planos de difracdo para as estruturas
identificadas para a amostra da argila, apresentada nos paragrafos anteriores. Por outro lado a
calcita (CaCOg), indexou as informagbes contidas no cartdo ICSD n°. 18165, qual exibe
estrutura romboédrica. A diferenca entre as amostras Leta 1 e Leta 2 consiste basicamente da
presenca de calcita na amostra Leta 1.

No estudo reportado por Pessoa Junior et al., (2020) a caracterizacdo estrutural por
difracdo de raios X do lodo da estacdo de tratamento resultou na presenca dos minerais
muscovita, hematita (Fe203), quartzo e rutilo (TiO2). Diferentemente, no estudo realizado por
Teixeira et al., (2011) a Mika/lllita, caulinita, quartzo e goetita foram identificadas usando a
difracdo de raios X. Portanto, as estruturas cristalinas presentes no padréo de difracdo para a
argila e Letas 1 e 2, estdo em détima concordancia com as literaturas consultadas (COSTA et
al., 2004; 1ZIDORO et al., 2012; PESSOA JUNIOR et al., 2020)
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5.4. Analises Térmicas (TG-DTG/DSC)

A Figura 22 apresenta os resultados das analises termogravimétricas da argila e dos
Letas 1 e 2, enquanto que a tabela 15 apresenta um resumo dos principais eventos térmicos
que séo encontrados na figura 22.

Figura 22. Andlise de TG e DTG.
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Tabela 15. Andlises térmicas da Argila, LETA (1) e LETA (2).
Evento Argila LETA (1) LETA (2)
1°. Evento (°C) 18,4- 174,3 21,70 — 109,73 20,86 — 172,99
Perda de massa (%) 6,48 12,82 13,97
2°. Evento (°C) 392,18- 653,23 238,85 -589,72 254,85 -572,57
Perda de massa (%) 4,30 34,16
3°. Evento (°C) 602,29 — 698,29
Perda de massa (%) 5,26

A argila, ao atingir o maior patamar de variagdo de massa em funcdo da temperatura a
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41,01°C com taxa de perda de massa pela temperatura equivalente a 0,08185% °C* é
observado na DTG um comportamento indicando perda de agua na amostra figura 22.

O primeiro evento na TG (Figura 22) demonstra perda de 3,855% de massa ao final do
evento, corroborando o valor observado no primeiro pico da DTG, observa-se que tal evento
de taxa final de 0,07687% °C™ inicia em 18,4°C e tem fim em 174,3°C com perda final de
massa de aproximadamente 3,8%. A molécula de agua inicialmente sofre adsorcdo fisica
decorrente de ligacBGes secundarias pela area disponivel no material, a molécula de agua é
adsorvida pela superficie da argila de forma que tais interacbes deformam os angulos
interatdmicos da molécula de agua.

O segundo evento na TG (Figura 22), ocorre no intervalo de 392,18°C a 653,23°C com
10,71% de perda total de massa. Esse valor configura quase o valor total de perda de massa ao
final da caracterizacdo térmica. Nesse evento é observada a desidroxilagdo da Caulinita
(Al>Si205(0OH)4) desvinculando o grupo OH (hidroxila) do aluminio afetando a cristalinidade
do material. A Caulinita, identificada previamente por DXR, é convertida em metacaulinita,
porém a metacaulinita apresenta carater amorfo (ndo possui ordem quimica de longo alcance).

Para o Leta 1 hd perda de matéria orgénica até 89,85°C (Figura 22) por isso 0
aparecimento de um segundo pico menos intenso a direita do grafico. Sugere-se tal arguicéo
devido a maioria dos compostos organicos presentes em lodos de estacdo de tratamento serem
em sua maioria hidrocarbonetos, cuja dissociacdo se d& em um intervalo de 70 a 90°C
condizente com o encontrado no gréfico (78,66°C a 89,85°C). E importante ressaltar que os
eventos térmicos que antecedem 100°C ocorrem simultaneamente.

O evento térmico mais expressivo, para Leta (1) 191,69°C a 567,71°C e para Leta (2)
192,91°C a 564,94°C, assim como na argila, é a transicdo de Caulinita para Metacaulinita.

E observado um terceiro evento térmico (Figura 22) que pode ser correlacionado ao
tratamento do lodo. Tal evento representa o desprendimento do CO; fase calcitica (CaCOz)
602,29°C — 698,29°C. Ocorre no DSC para Leta 1 dois eventos de perda de energia que
coincidem com a perda de &gua estrutural e desagregacdo da calcita.

O Leta 1 e Leta 2 apresentam perda de massa em eventos antecessores a 100°C,
(Figura 22). Para o primeiro caso em 53,63°C ha uma perda de massa de 10,58% e para o
segundo caso a 74,59°C a 11,44%, a perda inicial de massa para ambos 0s casos condiz a
perda de agua.

Os resultados das analises de DSC podem ser observados na figura 23.
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Figura 23. Anélise de DSC.
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Sob analise de DSC (Figura 23) a amostra de argila passou por transformactes
exotérmicas e endotérmicas. Sdo observados dois picos endotérmicos, um em 49,10°C e outro
em 486,26°C, bem como na DTG, respectivamente, representam perda de massa de agua e
transformacéo da Caulinita e Metacaulinita.

O primeiro pico endotérmico apresenta calor latente equivalente a 1,546 J.g*. O
segundo 1,121 J.g* o que pode ser justificado pela quantidade de energia recebida para que no
primeiro evento haja adsorcdo da molécula de agua, e o segundo momento energia fornecida
para iniciar o processo de transformacédo de Caulinita em Metacaulinita. Apos o fornecimento
de energia ao sistema sdo observadas as transformacfes seguidas pelos demais picos
Exotérmicos.

Ao analisar a DSC pode-se considerar a incidéncia de eventos simultaneos em faixas
de temperaturas semelhantes, ou seja, além de a Caulinita sofrer mudanca na sua estrutura
cristalina em um evento térmico, pode-se considerar a alteragdo das fases do Quartzo o para
Quartzo B em um novo evento simultdneo a conversdo de Caulinita para Metacaulinita, que
ocorre em uma faixa de temperatura de aproximadamente 570°C a 575°C (DOLINO,
BACHHEIMER e ZEYEN, 1983). Simultaneamente ao segundo evento térmico através da

figura 23, observa-se uma perda de energia acentuada até aproximadamente 800°C, o que
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pode ser justificado pela transicdo do Quartzo 3 para Tridimita (ARITONANG, 2018).

Nota-se que a analise da derivada da curva de perda de massa, entre 200°C a 550°C,
expressa resultados similares ao Leta 1, indicando 0s mesmos eventos térmicos descritos em
Leta 1, o que diferencia os lodos é o terceiro evento em Leta 1 proveniente de tratamento
quimico e inexistente em Leta 2.

A DSC do Leta 2 (Figura 23), demonstra valores proximos a Leta 1, que podem ser
observados e comparados na tabela 15. No Leta 2 ndo houve tratamento quimico da amostra,
desta forma ndo ha presenca de argilominerais a base de calcio com composicao e estrutura
cristalina significativa como em Leta 2, o que pode ser observado na figura 23.

Para fim de comparacdo ao observar as trés amostras nota-se proximidade dos valores
dos eventos em Leta 1 e Leta 2, 0 que pode considerar que o tratamento quimico altera
parcialmente a composicao de fases dos materiais.

Quanto a argila é observado que a perda inicial de massa é a medida do valor
encontrado nos primeiros eventos térmicos dos lodos o que pode indicar que a argila seja
menos higroscopica que os lodos e, portanto, tenha perdido menor porcentagem de agua

estrutural.

5.5. Plasticidade da Argila e Letas

Para amostra de argila foi calculado o Limite de Liquidez (LL), Limite de Plasticidade
(LP) e indice de Plasticidade (IP), conforme a tabela 16.

Tabela 16. Valores de LL, LP e IP da argila.

Parametros de plasticidade do solo %
Limite de Liquidez 54,48
Limite de plasticidade 35,79
Indice de plasticidade 18,69

Portanto a argila em questdo apresenta um valor maximo de LP de 35,79% para boa
trabalhabilidade. Com o IP acima de 15% a argila é considerada altamente plastica, conforme

Caputo (1981). No entanto o Leta ndo apresenta plasticidade.
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5.6  Granulometria da Argila e Letas

A analise de distribuicdo granulométrica, (Figura 24) demonstra que ha uma grande
concentragdo de particulas com variagdo de didmetro de entre 5 um a 7 pum, por faixa
volumeétrica de 3 a 3,5%. A curva para a argila demonstra maior granulométrica de particulas

com 7 um. Foi observado que a argila analisada apresentou didmetros de particulas entre 0,16
pma 130 pm.

Figura 24. Curva de distribuicdo de tamanho de particulas da argila.
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H& maior concentracdo de particulas de 5,75 pum com volume de concentracédo de 3,5
%. O que indica que a argila possui boa plasticidade, pois valores abaixo de 20 pm expressam
tal caracteristica, e de acordo com Oliveira (2015) quanto menor a granulometria melhor a
trabalhabilidade do material para a fabricacdo de artefatos ceramicos.

O Leta 1, apresentou granulometria entre 0,41 pm a 363,07 um, e ha maior
concentracdo de particulas de 120,22 pum com volume de 4,3 %, indicando diferenca
significativa em relacdo a argila. As distribuicGes granulométricas do Leta 1 e Leta 2 sdo
menos uniformes que a da argila, isso pode ser observado pelo deslocamento das curvas
diametro das particulas por volume em ambos. O Leta 1 possui uma granulometria mais
uniforme que o Leta 2, podendo ser um indicativo do efeito do tratamento do lodo (Figura
24).

O Leta 2, apresentou granulometria entre 0,41 um a 416,86 pum, com predominancia



60

de didmetros com 120,22 um com volume de 4,3 % assim como no Leta 1 (Figura 24). E
possivel observar poucas diferengas nos didmetros obtidos entre os Letas. No entanto, nota-se
diferenca significativa entre a granulometria obtida nos Letas e na argila.

5.7 Sinterizacdo dos Corpos de Provas

A figura 25 apresenta 0s corpos de provas sinterizados de acordo com a porcentagem

de Leta de cada formulacdo e suas devidas temperaturas de queima.

Figura 25. Corpos de provas sinterizados.

1000°Cc 1100 °C

Os corpos de provas sinterizados apresentaram coloracdo avermelhada corroborando
com Santana (2020), quanto o teor de ferro na argila acima de 3% confere a caracteristica
avermelhada nas pecas ceramicas ap0s a queima. Verifica-se a mudanca na tonalidade dos
CPs. A coloracdo avermelhada, caracteristica das cerdmicas vermelhas, vai mudando para
uma tonalidade mais escura a partir do aumento da incorporacdo do Leta e 0o aumento da

temperatura.

5.8 Retragdo Linear de Queima

O comportamento das formulacBes referentes as variaveis respostas do ensaio da

retracdo linear de queima (RLq) podem ser observadas na figura 26.
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Figura 26. Gréafico de retragdo linear das formulagdes.
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A retracdo linear de queima (RLq) dos corpos de prova variou substancialmente de
acordo com as temperaturas de queima. Todas as formulacbes referentes a temperatura de
900°C apresentaram retracdo linear inferior a 1,5%, enquanto que as formulacGes na
temperatura de 1000°C, tiveram valores abaixo de 3%, e, com excecdo da formulacdo Fb5,
todas as formulagdes da temperatura de 1100°C apresentaram RLq superior a 3%.

De acordo Santos (2013) e Dondi (2006), a variacdo GOtima para retracdo linear de
gueima para tijolos e telhas é RLq < 3%, sendo para 0 paver ceramico, as hormas nado
especificam os requisitos referente a RLQ.

Os valores para as formulacGes F1 (sem adicdo de residuo) apresentaram 0S menores
valores da RLqg nas temperaturas de 900°C e 1000°C, enquanto que a F5 na temperatura de
1100°C apresentou menor valor de RLg. Como pode ser observado na F2 e F3 ndo houve
variacdo significativa na temperatura de 1000°C, porém a temperatura afetou a RLq assim
como a quantidade de Leta.

No entanto, os valores obtidos por Santos (2013) reportam similaridade no
comportamento a RLq, onde h4 o aumento proporcional da RLg em fungdo da temperatura.
Santos (2013) demonstrou em seus resultados que a retracdo linear de queima, bem como a
encontrada neste estudo, é diretamente proporcional com o aumento da temperatura, e a

fracdo de residuo empregado nas formula¢6es pode influenciar na retracéo.
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Geralmente os valores de RLq variam de acordo com a fracdo de residuo empregado,
sendo que ndo existe norma que define as propriedades tecnoldgicas para paver ceramicos,
porém os valores com alto teor de residuos mais plasticos do que a argila sugere aumento da

retracdo linear, afirma Santos (2013).

5.9 Absorcédo de Agua

A Figura 27 expde os valores de absorcdo de agua (AA) das formulagbes, sendo
observada a variacdo acentuada da AA mediante a variacdo de temperatura. A absorc¢do de
agua variou proporcionalmente a quantidade de residuo, o que também pode ser observado

nos resultados de Santos (2013).

Figura 27. Gréafico de absorcédo de agua das formulacoes.
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Como pode ser observado na figura 27, os corpos de prova que apresentaram menor
AA apdés a queima foram o0s que inversamente apresentaram maior retracdo linear,
corroborando com Santos (2013). Na temperatura de queima de 1000°C as formulagbes F1,
F2 e F3, assim como todas as formulacGes da temperatura de 1100°C, atenderam as exigéncias
da norma no que tange a AA para producdo de paver ceramico para o tipo de trafego leve;
segundo a norma ASTM C902/2015 para paver ceramico, classe Mx, o valor da AA < 14%.

De acordo com Santana (2020) a porcentagem de residuo influéncia na absorcao de
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agua quando incorporada a fracGes argilosas, fendmeno que pode ser observado na figura 27,
onde € notavel o aumento da absor¢do de 4gua quando sdo acrescidos 20% de Leta (F3 e F5).
Os menores valores de AA ocorreram nas formulacdes F2 e F4 na temperatura de queima de
1100°C. Santos (2013) explica que essa diminui¢cdo da absor¢do de agua, além da influéncia
de temperatura, deve-se ao favorecimento da distribuicdo granulométrica, pelo aumento da
quantidade de finos e grossos e consequente diminuicdo dos médios na massa.

Santos (2013) também reporta resultados similares quando a proporcdo fracdo argilosa
mais residuo. Para as ABNT 15310, 15270-1 e 15270-2 todo os corpos de prova com valores
inferiores a 20% estdo de acordo para a fabricacéo de artefatos ceramicos estruturais e para tal
aplicacdo a formulagdo F3/900°C estaria descartada para esse fim usando o parametro AA.
Para as normas da ABNT todas as formulagbes apresentaram valores dentro do
regulamentado, porém para a norma ASTM C902/2015 para paver ceramico os valores de AA
devem ser < 14%, dessa forma a temperatura a 1100°C foi a Gnica que apresentou valores de

acordo com o normatizado. As demais formulac6es excederam os valores esperados.

5.10 Porosidade Aparente

Na figura 28Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. estdo expostos os valores de
porosidade aparente (PA), e € observada a diminuicdo dessa propriedade em funcéo da

temperatura de queima.

Figura 28 - Grafico de Porosidade Aparente das formulagoes.



64

T
— 1
35k —— F2 |
- — 13
F4
-4 55
30F -
=
20+ -

1 1 1 1 1 1 1 1 1
900 925 950 975 1000 1025 1050 1075 1100
Temperatura (°C)

A porosidade aparente, bem como a AA seguem a mesma influéncia da temperatura,
uma vez que sdo propriedades tecnoldgicas que tém uma correlacdo direta, ou seja, maior
quantidade de poros e maior absorcdo de agua, sendo confirmado por Santos (2013) o qual
afirma que ocorre a diminuicdo de PA de acordo com o aumento de temperatura.

Os maiores valores de porosidade aparente, conforme a figura 28, ocorrem nas
formulacdes com as temperaturas de 900°C. A partir de 1000°C é observada a diferenca de
PA entre as formulacbes, sendo F3 o maior valor. Enquanto que as formulacdes de 1100°C
apresentaram os menores valores para PA, sendo F2 e F4. No entanto, o maior valor de PA foi
observado pela formulacdo F3 em comparacgéo as demais formulacdes.

De acordo com Santos (2013), espera-se que 0S corpos de provas apresentaram
maior retracdo linear de queima, tenham menor porosidade, consequentemente, menor
absorcdo, uma vez gue 0s espacos dos poros sao preenchidos por fundentes, havendo assim

um aumento na retracao linear.

5.11 Massa Especifica Aparente

Na figura 29 estdo expostos os valores de massa especifica aparente (MEA) sendo
observada a variagdo dessa propriedade em funcdo da temperatura de queima e adigdo de
residuo, apresentando baixa variagdo entre as formulagdes nas variagdes significativa em

funcédo da temperatura.



65

Figura 29. Massa especifica aparente das formulagdes.
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De acordo com a Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada., a MEA variou de 1,55
g/lcm® na F3/900°C e 1,93 g/cm® na F2/1100°C. Sendo que os maiores valores da MEA foram
apresentados nas F2 e F4, com valores 1,93 g/cm® e 1,92 g/cm?® respectivamente, na temperatura de
1100°C, conforme a Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada.35. Segundo Santos (2013),
esse fato ocorre devido ao menor niumeros de poros, em face a maior quantidade de finos e
consequentemente maior grau de densificacao.

Enguanto que as formulacGes de F3 e F5, com maior fracdo de lodo de ETA
apresentaram valores menores de MEAs, o que é justificavel se comparado ao valor da F1
(100% argila). Quanto a temperatura, a influéncia entre as formulacdes se fizeram evidente a
partir de 1000°C, sendo um indicativo para a temperatura ideal de queima do paver. Santana
(2020) apresentou valores similares para a comparacao entre as formulacdes com residuo e a

formulacdo sem residuo.

5.12 Resisténcia a Compressao

A figura 30, apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao
uniaxial para as formulagdes nas condigdes de queima, os quais pode-se verificar que todas
as formulacBes atendem aos requisitos minimos da norma ASTM C-902/2015 Mx, que
especifica valores padrdes para produgdo de bloco intertravado ceramico (paver cerdmico)

Rc = 20,7 MPa.
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Figura 30. Resisténcia a Compressdo das formulagdes
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Na Figura 30, observa-se que a F3 e F4 apresentaram um acrescimo nos valores
conforme foi aumentando a temperatura de queima, sendo que a F3 apresentou valores
variando de 35,74 MPa a 86,49 MPa e a F4 apresentou os valores variando de 82,9 MPa a
166,55 MPa. As formulagdes F5 na temperatura de 900°C foram desconsideradas por ter ocorrido

um efeito de esfarelamento dos corpos de provas e mesmo assim ofereceram resisténcia ao

rompimento, ndo existindo confiabilidade na forca aplicada no corpo de prova.

5.13 Analises Estatisticas — Letal

As analises estatisticas foram obtidas atraveés do software Statistica 10.0 gerando
modelos lineares ajustados com suas respectivas equacfes. E através de tais modelos foi
possivel identificar as variaveis de dependentes (RLg, AA, PA, MEA e RC) e configurac6es
em funcdo da temperatura de sinterizacdo (TS) e porcentagem de residuo (PR). Para cada
residuo (Leta 1 e Leta 2) foi realizado um tratamento estatistico baseado na analise fatorial 22.
A validacdo dos modelos foi verificada conforme Santana (2020) e Santos (2013) por meio de
analise de variancia ANOVA com limite de confiabilidade n&o inferior a 95%.

A tabela 17 expGe as condi¢Bes para os resultados das variaveis dependentes RL(q,
AA, PA, MEA e RC para o Leta 1. Os resultados foram obtidos por meio das médias de cada

formulagéo.
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Tabela 17. Condigdes para os resultados das variaveis dependentes.

LETA1 TS RLq AA PA MEA RC
oD (%) C) (%) (%) (%) (g/cm®)  (Mpa)
C1 F1 0 900 0,15 14,28 27,17 1,90 119,50
C2 F1 0 1100 3,40 8,95 17,69 2,10 166,34
C3 F3 20 900 1,48 23,45 36,00 1,55 35,74
C4 F3 20 1100 4,10 13,57 23,67 1,75 86,49
C5 F1 0 1000 131 13,25 25,93 1,96 142,26
C6 F3 20 1000 2,93 17,22 28,92 1,68 49,41
C7 F2 10 900 111 16,75 28,75 1,72 99,53
C8 F2 10 1100 3,95 8,10 15,66 1,93 157,63
C9 F2 10 1000 2,96 12,81 23,34 1,82 64,90
Cl10 F2 10 1000 2,96 12,81 23.34 1,82 64,90

5.13.1 Equacdes Quadraticas

As equacOes de validacdo do modelo geradas para cada propriedade analisada estdo
representadas a seguir. Cada equacdo quadratica representa um modelo polinomial ajustado

posteriormente em regressdes para otimizacao dos pontos convergente ao ajuste linear.
RLq = 23,5535 + (0,318615 x Letal%) + (0.00501 Letal%?2) + (0, 034377 x TS?) +
0, 009142 x (Letal% x TS).

AA = 10.22 + (0,84230 x Letal%) + (0,024892 x Letal%?) + (0,034084 x TS?) -
0,00071 x (Letal% x TS) + (0.000032 x TS2) — 0,00103 x (Letal% x TS).

PA=-47,04 + (0,21 X Letal%) + (0,03995 x Letal%?2) + (0,19*TS) - (0,00012 x TS?)
-0,00071 x (Letal% x TS).

MEA = 1,466 + (0,016333 x Letal%) + (0,00004 x Letal%2) + (0,016118 x TS?) +
0,00005 x (Letal% x TS).

RC = 24,87— (4.86769 x Letal%) + (0,019207 x Letal%?2) + (5,91514 x TS2) +
(0,03082 x TS?) — 0,09775 x (Letal% x TS).
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5.13.2 Ajustes das Equacdes ao Modelo Linear

O ajuste das equacdes ao modelo linear apresenta a previsdo dos pontos de ajuste. A
proximidade dos valores a reta expressa coeréncia dos resultados. Na figura 31, RLq e MEA
sdo observados valores muito proximos a reta indicando alta coeréncia para as propriedades
RLqg e MEA. As demais propriedades também apresentaram valores aceitaveis visto que todos

0s pontos de ajuste se encontram deslocados com variacéo inferior a 5%.
Figura 31. Grafico do modelo de ajuste linear da RLg, AA, PA, MEA e RC.
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5.13.3 Anélise de Variancia (ANOVA)

Com o modelo ajustado apos o planejamento fatorial e geragcdo das equagdes com base
nas variaveis dependentes, foi realizada a analise de varidncia ANOVA expressa a
significancia dos valores de variaveis independentes em relacdo as variaveis dependentes
(Tabela 18). Atraves dos resultados € possivel identificar que o comportamento dos resultados
médios em funcao da temperatura ndo ocorre de forma discrepante para todas as propriedades
exceto para a RC, cujos valores encontram em niveis amostrais diferentes, o que é possivel
identificar nessa propriedade, RC, em funcdo da temperatura de queima que expressa valores
com respostas diferentes a cada porcentagem de Leta 1.

Nas temperaturas de queima 900°C e a 1100°C o comportamento mecanico de cada
porcentagem de Leta 1 agregado variou substancialmente e pode ser observado pela analise de
variancia por disparidade. O que ndo ocorre nas demais propriedades.

A variagdo do coeficiente R? também indica maior convergéncia nos valores uma vez
que estdo todos proximos a 1 apontam melhor ajuste amostral. Novamente pode ser observada
variacio dos valores de RC em fungdo das formulacbes uma vez que o R? para essa

propriedade ficou abaixo do limite de 0,95 ou 95%.

Tabela 18. Tabela Anova — Leta 1

ANOVA

Fonte de SQ GL MQ Fcal Ftab R2? Significancia
Variacgéo
Regresséo 12,64 7 3,30 27,27 8,89 0,97958  Significativo
Residuos 0,02 3 0,02

RLqg Falta de ajuste 0,09 1 0,09 1,21 0,33 Preditivo
Erro puro 0,32 4 0,08
Total 15,94 9
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Regresso 120,37 7 54,96 62,80 13,72  0,98004  Significativo
Residuos 3,63 3 1,21

AA  Falta de ajuste 3,50 1 1,16 4,30 9,08 Preditivo
Erro puro 2,14 4 0,87
Total 175,34 9
Regresséo 299,70 7 52,80 26,06 6,95 0,97334  Significativo
Residuos 4,23 3 2,03

PA  Falta de ajuste 2,03 1 2,03 1,00 16,11 Preditivo
Erro puro 8,10 4 2,03
Total 303,93 9
Regressdo 161,63 7 62,18 26,36 12,15  0,99255  Significativo
Residuos 4,38 3 1,12

MEA Falta de ajuste 2,65 1 2,65 2,28 7,27 Preditivo
Erro puro 1,66 4 0,42
Total 223,81 9
Regresséo 1042,07 7 103,07 22,38 8,25 0,89802  Significativo
Residuos 8,61 3 8,61

RC  Falta de ajuste 3,82 1 3,82 0,78 9,33 Preditivo
Erro puro 1,95 4 4,89
Total 1145,14 9

5.13.4 Diagrama de Pareto

Figura 32. Diagrama de Pareto para a Retracdo Linear de Queima.
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No Diagrama de Pareto para a retracdo linear de queima (Figura 32) é observado que a
temperatura de sinterizacdo (TS) influencia muito mais a RLg quando comparada a
porcentagem de Leta 1 (PR), assim como observado nas propriedades PA e AA. O modelo de
ajuste linear também indica coeréncia para essa propriedade e a proporcionalidade no
diagrama pode ser justificada de acordo com Santana (2020) pela temperatura diretamente

proporcional a RLg, quanto maior a temperatura, maior serd a RLqg.
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Figura 33. Diagrama de Pareto para Porosidade Aparente.
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Através do Diagrama de Pareto para a porosidade aparente (PA), figura 33, é possivel
observar a influéncia significativa da Temperatura (TS). De forma que a PA € inversamente
proporcional a temperatura (SANTANA, 2020), ou seja, quanto maior a temperatura, menor a
porosidade aparente. De acordo com Santos (2013) para tal fenbmeno € justificado a
densificacdo interpretada pelo sinal negativo no diagrama.

Figura 34. Diagrama de Pareto para Absor¢io de Agua.
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O diagrama correspondente Absorcdo de Agua (AA), (Figura 34), demonstra um
comportamento semelhante entre os resultados de PA e AA, sdo diretamente proporcionais, e
isso é evidente por meio da andlise grafica, onde a uma significancia em ambas as
propriedades sendo a temperatura ainda a variavel independente mais determinante para a
divergéncias dos resultados entre as diferentes formulagdes.

Figura 35. Diagrama de Pareto da Massa Especifica Aparente
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Outra propriedade vinculada a PA e AA é a massa especifica aparente (MEA), como
pode ser observado no diagrama de Pareto figura 35. No entanto diferente das propriedades
anteriores a propriedade independente determinante para influéncia da MEA é a porcentagem
de Leta 1 empregada as formulacdes.

Figura 36. Diagrama de Pareto para Tensdo de Ruptura a Compressédo
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Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Quanto a ruptura a compressao (RC) ha um indicativo pelo diagrama que a proporcao
de Leta 1 influenciou no comportamento de tal propriedade (Figura 36). De forma a
determinar a variacdo do comportamento para cada temperatura. Ou seja, a proporgéo de Leta

1 para 900°C e 1100°C promoveram a otimizagdo do material, principalmente em relacdo a
F2.
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5.13.5 Superficie Resposta

As superficies de respostas foram analisadas de acordo com Santana (2020), visando
buscar um resultado 6timo tentando possibilitar uma maior incorporacgéo de residuo na matriz
argilosa, assim como uma maior economia de energia, diminuindo a temperatura de queima,

sem afetar os valores das propriedades.

Figura 37. Superficie de Resposta e curva de nivel para RLq (%)
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Por meio da figura 37 é possivel observar através da superficie de resposta a curva de
nivel para RLg, que quanto maior a porcentagem de Leta 1 e maior a temperatura, maior sera
a retracdo linear de queima. Como ja foi mencionado, ndo existe normas especificas para
paver ceramico referente a RLq, porém Santos (2013) e Dondi (2006) afirmam que a variagédo
Otima para RLq para tijolos e telhas é RLg< 3%, para tal regido, compreende-se a curva de
nivel verde escuro até a curva amarelo escuro, sendo possivel 6timo a incorpora¢do maxima

de 20% de Leta 1 com temperatura minima, 900°C, o que favorece a economia de energia.

Figura 38. Superficie de Resposta para AA (%)
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Quanto a superficie resposta e a curva de nivel da A.A, observa-se na figura 38, que
quanto maior porcentagem de Leta 1 e maior temperatura, menor serd a absorcdo de &gua,
conforme a norma ASTM C902-11 para paver ceramico, classe Mx, o valor da AA < 14%.
Nesse sentido a regido que compreende a curva de nivel verde claro ao verde escuro, sendo o
possivel a incorporacdo de 20% de Leta 1 com a temperatura maxima de 1100°C, porém

havera maior consumo de energia.

Figura 39. Superficie de Resposta e curvas de niveis para PA.
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NA figura 39, observa-se a superficie resposta e a curva de nivel da PA, indicando que
quanto maior a porcentagem de Letal e maior temperatura, menor sera a PA, abrangendo a
regido verde claro a verde escuro, sendo possivel a introducdo de 20% de Leta 1 com

temperatura maxima de 1100°C.

Figura 40. Superficie de resposta e curva de nivel para MEA
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A Figura 40 representa a superficie resposta e a curva de nivel para MEA, e observa-se

que quanto maior a porcentagem de Leta 1 e menor temperatura, menor sera a MEA. Santos
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(1989) recomenda que a massa especifica aparente esta entre 1,7 e 2,1 g/cm? para argilas
usadas na ceramica vermelha. A regido correspondente ao verde claro a vermelho claro atende
a recomendacdo de Santos (1989). Portanto, é vidvel incorporar 20% de Leta 1 com

temperatura minima 900°C para confeccéo do bloco intertravado cerdmico (paver ceramico).

Figura 41. Superficie de Resposta e curva de nivel para RC
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Verifica-se através da a superficie resposta e a curva de nivel da RC, figura 41, que
todas as formulagcdes atendem aos requisitos minimos da norma ASTM C-902 MXx, que

especifica valores padrdes para producdo de paver ceramico de Rc = 20,7 MPa.

5.14 Analises Estatisticas — Leta 2

A tabela 19 expde as condic6es para os resultados das variaveis dependentes RLq, PA,

AA, MEA, e RC para o Leta 2. Os resultados foram obtidos por meio das médias de cada

formulacéo.
Tabela 19. Resultados das variaveis dependentes.
LETA1 TS RLQ AA PA MEA RC
COND.
(%) C) | (%) (%) (%) (g/cm®) | (Mpa)
Ci F1 0 900 0,15 14,28 27,17 1,90 119,50
C2 F1 0 1100 3,40 8,55 17,69 2,10 166,34
C3 F5 20 900 1,03 17,71 28,95 1,65 139,98
C4 F5 20 1100 2,85 12,34 21,29 1,73 81,10

C5 F1 0 1000 131 13,25 25,93 1,96 142,26
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C6 F5 20 1000 1,78 16,29 26,92 1,65 72,31
C7 F4 10 900 1,48 17,51 28,71 1,66 82,69
C8 F4 10 1100 3,83 7,72 14,82 1,92 166,55
C9 F4 10 1000 2,43 12,26 22,33 1,82 118,81
Cl0 F4 10 1000 2,43 12,26 22,33 1,82 118,81

5.14.1 Equacdes Quadraticas

As equac0es de validagdo do modelo de Leta 2, regressdes para otimizacdo dos pontos

convergentes ao ajuste linear.

RLq = 28,8367 + (0,38676 x Leta2%) + (0.005642 Leta2%2) + (0, 032416 x TS) + 0,
009768 x (Leta2% x TS)

AA = 1376 + (0,8647 x Leta2%) + (0,0233 x Leta2%?) + (0,03457x TS?) - 0,00063 x
(Leta2% x TS) + (0.000225 x TS?) —0,00376 (Leta2% x TS).

PA =-79,7036 + (0,378 x Leta2%) + (0,27 x Leta2%?2) + (0,16*TS) - (0,00011 x TS) -
0,00056 x (Leta2% x TS)

MEA = 1,82 + (0,09852 x Leta2%) + (0,00002 x Leta2%?2) + (0,021646 x TS) +
0,00005 x (Leta2% x TS).

RC = 26,36 — (4,178667 x Leta2%) + (0,012654 x Leta2%2) + (7,78576 x TS) +
(0,0526218 x TS)

5.14.2 Ajustes das Equacdes ao Modelo Linear

Figura 42. Gréfico do modelo de ajuste linear da RLq, AA, PA, MEA, e RC para Leta 2.

RLq AA
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O ajuste das equacdes ao modelo linear apresenta a previsdo dos pontos de ajuste
(Figura 42). A proximidade dos valores a reta expressa coeréncia dos resultados. Na figura 42
sdo observados valores muito proximos a reta indicando alta coeréncia para as propriedades
RLg e MEA, resultado similar ao observado em Leta 1. As demais propriedades também
apresentaram valores aceitaveis visto que todos os pontos de ajuste se encontram deslocados

com variacdo inferior a 5%.
5.14.3. Analise de Variancia (ANOVA)

Assim como em Leta 1, 0 modelo foi ajustado apds o planejamento fatorial para Leta
2 e geradas as equacdes com base nas variaveis dependentes, conforme a tabela 20.

Tabela 20. Tabela ANOVA - LETA 2.

ANOVA

Fonte de SQ GL MQ Fcal Ftab R2 Significancia
Variacao
Regressdo 66,54 7 18,69 38,90 78,90 0,963567 Significativo
Residuos 1,43 3 0,91

RLg Falta de ajuste 3,63 1 3,36 4,21 18,92 Preditivo
Erro puro 14,74 4 0,45
Total 85,23 9
Regressdo 92,01 7 43,27 2541 14,57 0,982762 Significativo
Residuos 2,23 3 1,23

AA  Falta de ajuste 2,87 1 2,87 3,62 17,31 Preditivo
Erro puro 3,52 4 0,87
Total 135,28 9
Regressdo 267,31 7 31,36 20,05 6,95 0,95986  Significativo
Residuos 6,34 3 1,88

PA  Falta de ajuste 1,88 1 1,88 1,56 8,89 Preditivo
Erro puro 7,98 4 0,76
Total 298,67 9
Regresséo 157,45 7 56,78 67,12 19,46  0,95386 Significativo
Residuos 3,627 3 3,22

MEA Falta de ajuste 4,36 1 4,36 2,53 4,67 Preditivo
Erro puro 8,87 4 1,36
Total 214,23 9
Regresséo 581,57 7 207,66 7,37 12,42 0,973757 Significativo
Residuos 2,53 3 1,89

RC  Falta de ajuste 7,32 1 7,32 2,53 5,62 Preditivo
Erro puro 12,56 4 4,67
Total 789,23 9

Para Leta 2, a variacdo do coeficiente R? também indica maior convergéncia nos



79

valores uma vez que estdo todos préximos a 1 apontam melhor ajuste amostral. No entanto

para Leta 1, a RC apresenta 0 R? abaixo do limite de 0,95 ou 95%.

5.14.4. Diagrama de Pareto

A retracdo linear de queima (RLq) de Leta 2, assim como em Leta 1, também é mais
influenciada pela temperatura do que pela porcentagem de Leta, do mesmo modo observado
nas propriedades PA e AA.

Figura 43. Diagrama de Pareto para a Retragdo Linear de Queima
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O diagrama de Pareto (Figura 43) expressa elevada influencia dessa propriedade para
as formulacdes de Leta 2, sendo maior do que para PA e AA. O que se deve ao fato de acordo

com Santos (2013) de a RLq ser diretamente proporcional a temperatura.

Figura 44. Diagrama de Pareto para Absor¢io de Agua.
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A absorcdo de &gua é diretamente proporcional a porosidade aparente, o que pode ser
observado no Diagrama de Pareto (Figura 44) ambas as formulagdes apresentam

comportamento semelhantes e expressam como variavel dependente determinante a
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temperatura de queima.

Figura 45. Diagrama de Pareto para Porosidade Aparente
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A figura 45 corresponde ao diagrama de Pareto da Porosidade Aparente (PA), assim
como o0 ocorrido no caso de Leta 1, a quantidade de residuo foi altamente influenciada pela
temperatura de queima, influenciando o desempenho do material consideravelmente,
conforme Santana (2020). Ambas as formulacbes F4 e F5, sob temperaturas de 1000°C e
1100°C reportam resultados dependentes da temperatura de queima, tais resultados podem ser
confirmados pelo Diagrama de Pareto, que acusa a temperatura de queima como fator

determinante para a PA.

Figura 46. Diagrama de Pareto da Massa Especifica Aparente
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A massa especifica aparente (MEA), como pode ser observado na figura 46, por sua
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vez, assim diferente das demais varidveis independentes descritas anteriormente, expressa
influencia na quantidade de lodo adicionado as formulagdes.

Figura 47. Diagrama de Pareto para Tensdo de Ruptura a Compressao
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A figura 47 corresponde ao Diagrama de Pareto da Resisténcia a Compressdo. As
formulacbes F4 e F5 com Leta 2 em relacdo a Resisténcia a Compressdo, sdo afetadas pelo
percentual de lodo incorporado nas massas ceramicas. Assim como pode ser observado em
analise similar para Leta 1.

5.14.5. Superficie Respostas

Figura 48. Superficie Resposta para Retracdo Linear de Queima
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A retracdo linear de queima ¢ influenciada pela temperatura de queima de acordo com
Santana (2020) e Santos (2013) observa-se na superficie resposta (Figura 48) a influéncia de
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tais temperaturas na curva de nivel, onde ha um indicativo de ocorrerem alteragdes na
estrutura do material na temperatura a 980°C.Para tal regido, compreende-se a curva de nivel
verde escuro até a curva amarelo escuro, sendo possivel a incorporacdo maxima de 20% de
Leta 2 com temperatura minima de 900°C, porém observa-se que 0 ideal é 10% na temperatura
de 1000°C, RLq < 2,5%.

Figura 49. Superficie Resposta para Absorcio de Agua em funcéo da PR e TS.
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Para AA, figura 49, o comportamento € muito similar ao Leta 1, tendo a temperatura
influenciando tal propriedade devido quantidade de espacos vazios no material que
possivelmente foram preenchidos pela incorporacdo do Leta 2, novamente conforme analise
da superficie resposta a curva de nivel do verde até o amarelo escuro é verificada a
possibilidade de incorporacdo de 20% de Leta 2 com temperatura maxima de 1100°C, sendo o

mais viavel incorporar 10% de Leta 2 com a temperatura de 1000°C, AA < 12,5%.

Figura 50. Superficie Resposta para Porosidade Aparente.
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As superficies resposta para PA confirmam as anélises do Leta 1. Através da figura 50
é possivel identificar na curva de nivel as regies verdes até o amarelo escuro que a PA
apresenta valor < 24%, sendo assim, é possivel incorporar de 20% de Leta 2 com temperatura

maxima de 1100°C, sendo o ideal é adicionar 10% de Leta 2 com temperatura de 1000°C, PA< 22,5%.

Figura 51. Superficie Resposta para Massa Especifica Aparente.
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Para MEA ¢ observado o comportamento influenciado pela incorporacdo de Leta 2 no
material, conforme figura 51, e de acordo com Santana (2020), isso se deve pelo fato de o
gradiente de temperatura influenciar em tal propriedade, como pode ser observado na
superficie resposta a curva de nivel na regido verde é possivel incorporar 20% de Leta 2 na
temperatura 900°C, sendo viavel a incorporacdo de 10% de Leta 2 com a temperatura de 1000°C,
MEA<1,85 g/cm®.

Figura 52. Superficie Resposta para Resisténcia a Compressao
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O comportamento das formulag6es a resisténcia a compressdo de acordo com a curva
resposta na figura 52 indica a incorporagdo de 20% do Leta 2 com a temperatura de 900°C,
sendo viavel a incorporagdo de 10% com a temperatura de 1000 °C, RC =118 Mpa.
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5.15 Difratograma de Raio X

O tratamento térmico atribuido no processo de sinterizacdo a 1100°C resultou na
modificagdo do perfil do padrdo de difracdo para todas as amostras obtidas neste estudo.
Visando melhor apresentacdo dos resultados obtidos, serdo apresentados nos paragrafos
seguintes a discussdo da transformacdo estrutural ocorrida para a amostra argila que apds o

processo de sinterizacdo é denominada F1 1100°C.

Figura 53. Padrdo de difracdo das amostras argila e F1 1100°C.
Argila F11100 °C
1 1 - Quartzo
2 - Mulita
3 - FAF

Intensidade (u. a.)

10 20 30 40 50 60 70 80
20 (Graus)

Assim, na Figura 53 estdo apresentados graficamente o padrdo de difracdo das
amostras argila e F1 1100°C. As linhas verticais tracejadas em cor cinza indicam os picos de
difracdo presentes na amostra argila e ausentes na amostra F1 1100°C.

E claramente perceptivel notar, mediante anélise dos padrdes de difracdo apresentados
na figura 53, que houve uma modificacdo quanto a posicdo e perfil dos picos de difracdo
obtidos para a amostra F1 1100°C. Havendo ainda, similaridade quanto os planos
cristalogréaficos para o quartzo, mantendo-se nos mesmos valores 26 ao comparado com 0
padrdo de difracdo da amostra argila. Além disso, o surgimento de diferentes planos
cristalogréaficos no padrdo de difracdo para a amostra F1 1100°C, confirmam a presenca das

estruturas da Mulita (Al,.Si ) e ferro aluminio fosfato — FAF, Al, .Fe,.,,(PO,), em

1.2509.63
comparagédo a amostra argila.
O estudo da conversdo do mineral caulinita a mulita sob influéncia da temperatura é

reportada por Lee et al., (1999). Neste referido estudo, os autores confirmam a transicdo de
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fase da caulinita a metacaulinita em temperatura proximo de 550°C sob atmosfera inerte de ar
sintético, seguido da obtencdo da mulita em temperatura proximo de 920°C. Em temperaturas
superiores a 920°C houve a decomposicdo em alumino silicatos e silica (SiO2) amorfa.
Portanto, os resultados obtidos no presente estudo corroboram aos reportados pelos autores
mencionados acima.

O FAF, indexado aos planos cristalinos de picos mais intensos nas posi¢oes 260 =
21,6°; 30,9° e 35,5° possui estrutura ortorrdombica de grupo espacial C2221 com parametros
de rede a = b = ¢ = 7,1310 A (RONCHETTI et al., 1998). A semelhanca estrutural ou
isomorfismo com a cristobalita (SiO2) e o fosfato de aluminio (AIPOs) conduz a
interpretacdes particulares da composicao presente (BROVETTO et al., 1996; RONCHETTI
et al., 1998). Contudo, baseado na analise elementar por fluorescéncia de raios X (FRX)
apresentados na tabela 17, bem como a presenca de goetita na amostra argila, sustenta a
hipotese de que houve a reacdo entre a goetita e derivados da caulinita e fosfatos conduzindo
a formacéo da FAF.

Na figura 54 estdo apresentados graficamente os padrées de difragdo das amostras F1
1100°C, F2 1100°C, F4 1000°C, F4 1100°C.

A amostra Leta 1 foi sinterizada em trés temperaturas diferentes como descrito na
secdo experimental deste trabalho, sendo utilizado, portanto, a amostra F2 1100°C.

O padréo de difracdo para a amostra F2 1100°C exibe picos no intervalo 20 entre 10 a
80° que indexados com auxilio da composi¢cdo elementar por FRX, resultou na identificacéo
das fases: quartzo, FAF, leucita férrica — FeKOsSi2 € célcio aluminio silicato - CaAl2Si2Os,
denominada CAS.

Figura 54. Padrédo de difracdo para as amostras (a) F1 1100°C, (b) F2 1100°C, (c) F4 1000°C, (d) F4 1100°C.
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Baseado nestas informacdes, sugere-se que a temperatura empregada nos corpos de
prova que compdem estas amostras culminou na reacao entre 0s subprodutos da caulinita,
goetita e carbonato de calcio, resultando na composicao entre as fases apresentadas.

A leucita féerrica indexada possui informac6es cristalinas contidas no cartdo 1ICSD n°.
075237, estrutura tetragonal com grupo espacial 141/2 e parametros de rede a = b = 13,2207
A ec=139434 A

Por outro lado, o CAS foi indexado as informacdes cristalograficas presentes no cartdo
ICSD n°. 000654, sistema cristalino andrtico, grupo espacial P-1 e parametros de rede a =
8,1860 A, b = 12,8760 A e ¢ = 14,1820 A. A presenca da leucita férrica na composicéo da
amostra F2 1100°C, confirma a decomposicdo do carbonato de célcio presente na amostra
Leta 1, seguido da obtencdo da leucita férrica pela reacdo com a goetita, potassio e 6xido de
silicio, proveniente da caulinita.

A amostra Leta 2 foi sinterizada em trés temperaturas diferentes como descrito na
secdo experimental deste trabalho, resultando, portanto, nas amostras F4 1000°C e F4
1100°C, como apresentadas os padrdes de difracdo nas figuras 54 (c) e (d).

Semelhante as demais amostras descritas, as amostras F4 1000°C e F4 1100°C
possuem o quartzo como fase majoritaria para ambas as amostras, bem como a presenca de

FAF e leucita férrica como mistura na composi¢do. Contudo, nota-se que 0s planos
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cristalogréficos para a amostra F4 1000°C possui picos caracteristicos da leucita férrica e FAF
de baixa intensidade relativa, 0 que sugere uma menor proporcao entre as fases presentes.
Além disso, a fase CAS, oriunda das reacGes de estado solido entre o carbonato de
calcio e subprodutos da decomposicdo da caulinita e potassio, ndo esta presente para estas
amostras (F4 1000°C e F4 1100°C), uma vez que a adigdo de cal foi realizada somente para a

amostra Leta 1.

5.16 Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

Por meio do MEV foi possivel analisar a superficie de fratura das pecas ceramicas,
fazendo a comparacdo da morfologia das amostras em funcéo da porcentagem de residuo na
matriz ceramica e as diferentes temperaturas.

Figura 55. Corpo de prova com 100% de argila Figura 56. Corpo de prova com 100% de argila

sinterizado a 900°C. sinterizados a 1100°C.
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A Figura 55 apresenta a micrografia obtida por MEV da regido de fratura da F1
900°C. Os resultados das fraturas estudadas confirmam regides com porosidade e rugosidade.
De acordo com Racanelli et al (2020), Vieira et al., (2008), as ceramicas vermelhas
queimadas em temperaturas inferiores a 970°C ndo apresentam uma consolidagéo estrutural
eficiente. Vieira et al., (2008) afirmam que esta caracteristica microestrutural da ceramica esta
relacionada as caracteristicas da argila caulinitica tais como o baixo teor de fundentes, teor de
alumina e silica e a elevada perda de massa durante a queima.

A Figura 56 apresenta as regides das fraturas analisadas da F1 1100°C. Verifica-se que

as regibes das fraturas demonstram-se menos rugosas e isso estd intimamente ligado ao
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aumento da temperatura, pois os grdos tendem a coalescer, isto &, 0s grdos se unem
fortemente e permitem a diminuicdo da presenca dos poros culminando assim em um perfil de
areas mais lisas, grdos mais unidos e mais compactados (RACANELLI et al., 2020; VIEIRA
et al., 2008).

Figura 57. Corpo de prova com 10% de Leta 1 Figura 58. Corpo de prova com 10% de Leta 1
interizado a 900°C. sinterizado a 1100°C.

Nota-se na figura 57 é possivel observar que a microestrutura da ceramica com 10%
de Leta 1 incorporado apresenta regifes altamente porosas (VIEIRA E. MONTEIRO, 2007), e

permite visualizar uma microestrutura formada por gréos interligados, caracterizando
formacdo da fase vitrea com forma indefinida, significando ganhos no processo de
sinterizacdo. Nessa mesma figura 57 € evidenciada uma fratura de quartzo, podendo ter
ocorrido no processo de compactacdo. De acordo com Santos (2013), verifica-se pelas que os
corpos de prova sinterizados a temperatura de 900°C apresentam morfologia grosseira
associada as particulas rugosas. Ainda que predomine a microestrutura porosa nesta
temperatura, é também possivel observar que ja ocorre consolidacdo das particulas no corpo
ceramico.

Ja a figura 58, o aspecto morfologico da ceramica muda sensivelmente, podendo ser
observada uma regido de defeito, possivelmente uma trinca. Embora seja possivel identificar
que houve sinterizacdo, nota-se também muita porosidade, tipica de material argiloso de
comportamento refratario com predominancia caulinitica (MARGEM, 2008).

Figura 59. Corpo de prova com 10% de Leta 2 Figura 60. Corpo de prova com 10% de Leta 2
sinterizado a 900°C sinterizado a 1000°C
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10 pm

Na figura 59 E possivel observar na F4 900°C que a microestrutura da ceramica com
10% de Leta 2 incorporado apresenta-se coesa com alisamento superficial. Na figura 60,
percebe-se na F4 1000°C que o aumento da temperatura promove uma maior uniformidade
com fase liquida, uma maior densificacdo, e diminuicdo de tamanho e quantidade de poros
(SANTANA, 2020).

Figura 61. Corpo de prova com 10% de Leta 2
sinterizado a 1100°C

Na figura 61, a morfologia das particulas na F4 1100°C tendem a mudar, embora a
porosidade aberta ndo tenha variado significativamente, conforme indicado pela absorcéo de
agua das ceramicas (MARGEM, 2008). De acordo com Santos (2013), na temperatura de
1100°C, os corpos de provas exibem uma regido de fratura mais solidificada com
predominancia de ligas tipicas de vitrificacdo.

A avaliacdo da superficie de fratura mostrou que embora o0s corpos de provas
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apresentem defeitos, como poros e trincas, o Leta incorporado em até 10% em peso (F2 e F4)
e sinterizado nas temperaturas de 1000°C a 1100°C, atua como um material de preenchimento
reduzindo a porosidade, consequentemente a absorcdo de dgua e massa especifica dos corpos

de provas, mantendo a resisténcia a compressdo proximos dos valores da F1.

6. CONSIDERACOES FINAIS
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O objetivo geral da pesquisa foi analisar a influéncia da incorporacdo dos Lodos
gerados nas Estacdes de Tratamento de Agua (Leta) em matriz ceramica visando a melhor
formulagéo para producéo de bloco intertravado ceramico, paver ceramico.

Com base nos resultados obtidos no presente trabalho, verificou-se que a incorporagédo
do Leta em estudo, atende as normas para producdo de paver ceramico e produziu melhorias
nas propriedades do produto final, de forma a reduzir a absorcdo de &gua, a porosidade
aparente, e massa especifica aparente e manter a resisténcia a compressao dos corpos de
provas, porém houve um acréscimo na retracdo linear.

Como concluséo especifica destaca-se:

e Aargila estudada apresenta composicdo quimica rica em SiO», Al,O3 e Fe203, com
baixa concentracdo de CaO, o teor de ferro na argila acima de 3% confirma a
coloracdo avermelhada dos corpos de provas apos a queima.

e A composi¢do mineralogica da argila é composta por quartzo, caulinita, muscovita e
goetita. A presenca de quartzo e caulinita confirma a argila caulinitica.

e A analise termica da argila apresenta perda de massa de total de 10,71% devido perda
de agua e matéria organica, e pela transformacéo da caulinita (estrutura cristalina) em
metacaulinita (estrutura amorfa).

e Aargila possui boa plasticidade, pois indice de plasticidade encontrado foi de 18,69%
ficando acima de 15%, corroborando com a analise de distribuicdo granulometrica que
apresentou a concentracdo de particulas de 5,75 um com volume de concentracdo de
3,5%, confirmando que a argila possui boa plasticidade, pois possuem valores abaixo
de 20 pm.

e A composi¢cdo quimica do Leta 1 e Leta 2 sdo o SiO2, Al,Os, e Fe;0s3, exceto pata o
Leta 1 que apresenta alto indice de CaO devido ao processo de inertizacdo com cal.

e A composicdo mineralogica do Leta 1 e Leta 2 é composta quartzo, caulinita,
muscovita e goetita, e a calcita presente apenas no Leta 1.

e A analise térmica do Leta 1 e Leta 2 sdo similares aos da argila, com excecdo da para
0 Leta 1 que possui um evento que coincidem com a perda de agua estrutural e
desagregacéo da calcita.

e O Leta 1, apresentou granulometria entre 0,41 pm a 363,07 um, e ha maior
concentracdo de particulas de 120,22 pum com volume de 4,3 %, enquanto o Leta 2

apresentou granulometria entre 0,41 pum a 416,86 um, com predominancia de
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didametros com 120,22 pum com volume de 4,3 % ambas mais grosseiras que a argila
portanto, Leta 1 e Leta 2 ndo apresentaram plasticidade.

As propriedades tecnoldgicas foram influenciadas com a variagdo de Leta 1 e Leta 2,
verificou-se que com as superficies de respostas e suas curvas de contorno que a
adicdo do Leta 1 e Leta 2 em concentragbes de 10% (F2 e F4) a 20% (F3 e F5) na
massa argilosa, produziu um aumento da retracdo linear de queima em todas as
formulagdes, exceto nas temperaturas de 1100°C, sendo que retragéo linear de queima
foi >3%. Quanto a absorcéo de dgua e porosidade aparente, houve uma reducao nas F2
e F4 nas temperaturas de 1000°C e 1100°C. Ja a massa especifica aparente apresentou
reducdo em todas as formulacOes, e a resisténcia a compressdao as F2 e F4, nas
temperaturas de 1000°C e 1100°C obtiveram seus valores atendidos pelas normas:
ABNT 9781/2013 (RC > 35,0 MPa para trafego de pedestre e veiculos comerciais
leves); C902/2015 MX (A.A < 14% e RC > 20,7 MPa) e NTC 3829 Tipo II (A.A <
14% e RC > 38 MPa);

O tratamento térmico atribuido no processo de sinterizacdo, a argila foi denominada
F1 1100°C, confirmam a presenca das estruturas da mulita e ferro aluminio fosfato —
FAF. A presenca de goetita na amostra argila, sustenta a hipdtese de que houve a
reacdo entre a goetita e derivados da caulinita e fosfatos conduzindo a formacéo da
FAF;

O Leta 1 confirmou a presenca quartzo, FAF, leucita férrica e calcio aluminio silicato
— CAS, enquanto que o Leta 2 se assemelha com o Leta 1, exceto pela auséncia do
CAS, presente somente no Leta 1;

Através da microscopia eletronica de varredura verifica-se que as regides das fraturas
demonstram-se a temperatura de 900°C apresentam morfologia grosseira associada as
particulas rugosas sendo possivel observar que ja ocorre consolidacdo das particulas
no COrpo ceramico;

E possivel observar na F4 900°C que a microestrutura da ceramica com 10% de Leta 2
incorporado apresenta-se coesa com alisamento superficial, percebe-se na F4 1000°C
que o0 aumento da temperatura promove uma maior uniformidade com fase liquida,
uma maior densificacdo, e diminuicdo de tamanho e quantidade de poros menos
rugosas e isso esta intimamente ligado ao aumento da temperatura, pois 0s graos se
unem fortemente e permitem a diminuicdo da presenca dos poros culminando assim

em um perfil de areas mais lisas, grdos mais unidos e mais compactados; na
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temperatura de 1100°C, os corpos de provas exibem uma regido de fratura mais
solidificada com predominancia de ligas tipicas de vitrificacao;

e A avaliacdo da superficie de fratura mostrou que embora 0s corpos de provas
apresentem defeitos, como poros e trincas, o Leta incorporado em até 10% em peso
(F2 e F4) e sinterizado nas temperaturas de 1000°C a 1100°C, atua como um material
de preenchimento reduzindo a porosidade, consequentemente a absorcdo de &gua e
massa especifica dos corpos de provas, mantendo a resisténcia a compressao proximos

dos valores da F1;

e A formulacdo F4 com a incorporagédo de 10% do Leta 2 sinterizados com temperatura
de queima a 1000°C possui os valores de absorcéo de dgua e resisténcia a compressao
dentro dos padrdes exigidos pela norma, para producdo de bloco intertravado, paver
ceramicos, para trafego leve;

e Finalmente, pode-se concluir, que o Leta 2 estudado, apresenta um grande potencial de
aplicacdo na industria da ceramica vermelha, assim como a sua aplicacdo minimiza os
impactos do sistema de abastecimento de agua, pode trazer beneficios para qualidade
do produto com sua incorporacdo na matriz ceramica, para a questdo ambiental e para
a saude humana, aléem de promover economia de matérias primas e energia pois

utiliza-se apenas uma queima das matérias primas.
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8. APENDICE

Para determinar a quantidade de agua a ser adicionada nas matérias primas, assim
como a compactacdo e a porcentagem de Leta para a confec¢do dos corpos de provas, foram

realizados estudos preliminares, os quais serdo descritos neste apéndice.

8.1 Determinacdo da Umidade

Para a determinacdo da umidade, realizou-se a leitura em 7 corpos de provas através
da densidade ou MEA (g/cm®) medida para cada teor de umidade (7 a 13%). O processo de
compactacdo dos corpos de prova foi através de uma matriz uniaxial de aco com cavidade
retangular de 60x20x5mm e levada a uma prensa hidraulica com capacidade de 30 toneladas,
utilizando-se uma pressdo de compactacdo de 25 MPa dentro da faixa estipulada para
realizacdo dos ensaios ceramicos (SANTQOS, 1989). Na figura 62 é possivel verificar que a

umidade para a argila, matriz em questéo, foi de 11%.
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Figura 62. Teor de umidade 6tima da argila.
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8.2 Determinacdo da Compactacéo

Apos a determinacdo da umidade para a conformacdo dos corpos de provas, foi
verificada a pressdo de compactacdo da massa argilosa umidificada com 11% de agua, foram
confeccionados 5 corpos de provas com pressao de compactacdo de 20, 25, 30, 35, 40 MPa,
respectivamente. Verificou-se que a pressdo de compactacdo foi de 30 MPa, conforme

mostrado na figura 63.

Figura 63. Pressdo de compactacao.
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8.3 Determinacdo da Porcentagem de Leta

Para determinar os teores de Leta 1 e Leta 2 a serem adicionados na matriz argilosa
foram confeccionados 28 corpos de provas para a realizagcdo de estudos preliminares, sendo 1
CP para cada formulacédo e temperatura de queima de acordo com a tabela 21.

As matérias primas foram secas em estufa a 110°C, e em seguida foram pesadas 13 g
de matéria prima seca de acordo com as formulagdes da tabela 8, em balanca eletrénica Marte
— Modelo AC10K, logo apds a pesagem, as matérias primas foram misturadas e umidificadas
com 11% de agua, sendo novamente misturada e homogeneizadas, peneiradas e armazenadas

em sacos plasticos por 24 h.

Tabela 21. Formulagdo da composicdo da massa (argila + Leta) dos CPs para os testes preliminares.

CORPOS DE COMPOSICAO DA MASSA (%) TEMPERATURA
PROVAS ARGILA LETA1 DE QUEIMA (°C)
CP1 100 0
CP2 95 5 850
CP3 92,5 75
CP4 90 10
CP5 85 15 1050
CP6 80 20

CP7 70 30
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CORPOS DE COMPOSICAODAMASSA (%) | TEMPERATURA
PROVAS ARGILA LETA 2 DE QUEIMA (°C)
CP8 100 0
CP9 95 5 850
CP10 92,5 75
cP11 90 10
CP12 85 15 1050
cP13 80 20
CP14 70 30

Apos a etapa da preparacdo das amostras, corpos de provas foram preparados com um
auxilio de um molde com dimens@es de 60 mm x 20 mm x 5 mm. Os corpos de provas foram
obtidos por compactacdo uniaxial em uma prensa hidraulica da marca Bovenau modelo
P30000 com capacidade de 30 toneladas, utilizando uma pressdo de compactacao de 30 MPa.

Apo6s a prensagem dos corpos de provas, 0s mesmos foram secos em estufa por um
periodo de 24 horas a uma temperatura de 110°C, posteriormente deu-se o inicio a
sinterizacdo (queima) das amostras nas temperaturas de 850°C e 1050°C, empregando uma
taxa de aguecimento de 5°C/min, até 450°C e isotermas de 30 min, até atingir as temperaturas
méaximas, com taxa de resfriamento de 5°C/mim, conforme a figura 64.

Os corpos de provas depois de cada etapa, prensagem, secagem e sinterizacdo, foram
pesados em balanca digital com precisédo de 0,01g e medidas suas dimensbes com auxilio de
um paquimetro digital, marca Messen (150mm/6”). Apos a sinterizagdo dos Corpos de provas
(Figura 65) foram analisados, de acordo com metodologia de Santos, (1989), as seguintes
propriedades: Retragdo Linear de Queima (RLgq); Absorcdo de Agua (AA); Porosidade
Aparente (PA), Massa Especifica Aparente (MEA) e Ruptura a Flexdo de 3 Pontos (RF).
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Figura 64. Curva de queima dos corpos de provas.
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Figura 65. Corpos de provas sinterizados.
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8.4 Tensdo de Ruptura a Flexdo (TRF)

A tensdo de ruptura a flexdo (TRF) é definida como a forca por unidade de area
necessaria para o rompimento da peca ceramica. Os corpos de provas foram submetidos ao
teste de flexdo em trés pontos. O equipamento utilizado para o rompimento, foi um fleximetro
da marca Nannetti modelo CC/96-2006 (Figura 66), pertencendo ao Laboratério de

Laminacdo da UFAM. O valor da TRF foi determinado por meio da equacéo:

3PL
2bh

TRF(MPa) =
TRF = tensdo de ruptura a flexdo (MPa);
P = carga alcangada no momento de ruptura (N);
L = distancia entre os apoios (mm);
b = largura do corpo de prova (mm);

h = altura do corpo de prova (mm).

Figura 66. Fleximetro utilizado para analise da Tensdo de Ruptura a Flexao.
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8.5 Normas estabelecidas para aplicacdo na Ceramica Vermelha

A tabela 22 apresenta as exigéncias estabelecidas para a aplicagdo na ceramica
vermelha, de acordo com as normas NBR 15270-1 (ABNT, 2017) e NBR 15310 (ABNT,
2009). Portanto, para realizar os estudos preliminares foi possivel analisar as propriedades de

Absorcio de Agua e Tensdo de Ruptura & Flexdo.

Tabela 22. Exigéncias estabelecidas para a aplicacdo na ceramica vermelha.
PROPRIEDADES FiSICO-MECANICAS

APLICACOES AA (%) TRF (MPa)
Blocos ou tijolos de vedagdo com furos 0 0
horizontais. 8% < AA < 25% 21,50
Tijolos macico para vedacao 8% < AA < 25% > 4,00
Telhas AA < 20% > 6,50

Fonte: Santana (2020). Adaptado.

8.6 Resultados dos Estudos Preliminares

Os resultados dos estudos preliminares estdo apresentados na tabela 23. Analisando os
resultados dos estudos preliminares realizados, verificou-se que acima de 20% em peso 0S
Letas interferem nas propriedades tecnoldgicas, diminuindo a resisténcia mecanica (TRF) e
consequentemente aumentando a absorcdo de agua (AA), ficando convencionado o intervalo

de 0 a 20% de Letas para delimitar a regido de estudo, assim como os intervalos das

temperaturas de 900°C a 1100°C.

Tabela 23. Resultados dos estudos preliminares para RLg; AA; PA; MEA. TRF; com temperaturas de

gueima a 850°C e 1050°C.
LETA 1 (850 °C) 0% 5% 7,50% 10% 15% 20% 30%

RLq (%) 032 065 0,98 0,32 0,81 0,65 0,65
AA (%) 1497 1576 1657 17,67 19,36 21,30 27,26
PA (%) 2854 29,16 2967 30,95 32,75 3493 40,69
MEA (g/cm’) 191 185 1,79 1,75 1,69 1,64 1,49

TRF (MPa) 9,87 11,50 11,28 11,08 6,71 5,32 0,93
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LETA2(850°C) 0% 5%  750%  10%  15%  20%  30%
RLq (%) 0,16 0,49 0,49 0,49 0,81 1,30 0,65
AA (%) 1497 17,27 18,75 1839 21,87 2548 32,32
PA (%) 2857 2880 31,92 31,24 3522 3871 44,09

MEA (g/cm®) 1,908 1,66 1,70 1,69 1,61 1,51 1,36

TRF (MPa) 1059 853 1098 6,36 5,96 3,41 1,62

LETA1(1050°C) 0% 5%  750%  10%  15%  20%  30%
RLq (%) 183 3,55 3,91 391 3565 4,43 4,25
AA (%) 13,76 12,20 12,92 1453 14967 16,11 20,96
PA (%) 27,05 24,28 2527 2710 27,397 2871 34,09

MEA (g/cm®) 196 1,98 1,95 1,86 1,830 1,78 1,62

TRF(MPa) 1812 1846 1887 2003 1526 1237 822

LETA2(1050°C) 0% 5%  750%  10%  15%  20%  30%
RLq (%) 235 2,51 2,17 2,51 2,51 2,86 3,361
AA (%) 1365 14,53 1581 17,54 2123 22,94 31,20

PA (%) 2745 2740 2880 30,79 34,89 3644 4368
MEA (g/cm®) 2,011 1,885 1,82 1,75 1,64 1,58 1,40
TRF(MPa) 19,76 1635 11,20 9,50 8,85 5,93 2,15




