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RESUMO

A indastria ceramica tradicional consome elevadas quantidades de
matérias primas (argilas) na producéo de tijolos, blocos ceramicos, telhas, manilhas
e outros materiais. A industria de construcao civil € sem duvida uma das industrias
que mais utiliza residuos industriais e urbanos, em virtude de possuir elevado
volume de producgao que possibilita o consumo de grandes quantidades de rejeitos;
sendo assim uma das grandes op¢des para a reciclagem de residuos sélidos como a
lama vermelha, visando a economia de matérias-primas, reducdo do consumo de
energia e, por conseguinte, diminuicdo de custos e melhoria do meio ambiente.

Neste trabalho, estudou-se a influéncia de adicdes de Lama Vermelha
(LV) em concentracdes variando entre 5-75 % em peso, nas propriedades fisicas e
mecanicas dos materiais ceramicos estruturais conformados por prensagem uniaxial
e por extrusdo de misturas de argilas caoliniticas e LV. Inicialmente, as matérias
primas e as misturas de LV com argilas foram caracterizadas mediante o uso das
seguintes técnicas: Analise Quimica por Absorcdo Atdmica e por Via Umida, Analise
Termogravimétrica e Termo Diferencial (TG-DTA), Dilatometria Otica, Difracdo de
Raios-X (DRX), Microscopia Eletrénica de Varredura com Analise por Energias
Dispersivas de Raios-X, Superficie Especifica e Distribuicdo do Tamanho de
Particulas por Laser. Em seguida, estudou-se o comportamento térmico da LV até
1350 °C, bem como, a evolugéo das fases cristalinas com a temperatura no intervalo
de 750-1150 °C e as propriedades fisico-mecéanicas dos compactos obtidos por
prensagem. As propriedades fisicas, quimicas, mineraldégicas e mecéanicas de duas
argilas caoliniticas da regido foram caracterizadas, no intervalo de temperatura de
850-1150 °C. Para isto, nas matérias primas, foram realizados os seguintes ensaios:
Limite Plastico (LP), Limite de Liquidez (LL), indice de Plasticidade (IP), Tens&do de
Ruptura a Flexdo (TRF), Absorcdo de Agua (AA), Retracdo Linear Apds Queima
(RLag) € Porosidade Aparente (PA). A seguir foram confeccionados corpos de prova
por prensagem uniaxial e por extrusdo de misturas contendo concentracdes de LV
variando entre 5-75 % em peso com argilas da regido, e tratados termicamente no
intervalo de temperatura de 750-1050 °C durante uma 1 h no patamar de queima
para determinar as suas propriedades ceramicas. Destas, seis composi¢coes foram



selecionadas em fungédo da temperatura de queima para ensaios de lixiviagdo e
solubilizacdo de acordo com as normas NBR 10005 e 10006 da ABNT. Os
resultados mostraram que os materiais obtidos apresentam boas propriedades para
a producdo de materiais ceramicos estruturais superando as especificacbes das
normas NBR 6113 e 6220 da ABNT. Por outro lado os ensaios de lixiviacdo e
solubilidade apenas para componentes inorganicos presentes no residuo, seguindo
as recomendacdes das normas NBR 10005 e NBR 10006 classificaram os materiais
tratados as temperaturas de 750 e 850 °C como n&o inertes — classe Il, requerendo
maiores tempos de sinterizagao para imobilizagdo dos metais pesados presentes na
LV. Os materiais tratados termicamente a 1050 °C mostraram resultados que

permitem a sua classificagdo como materiais inertes — classe lll.

Palavras-chaves: Lama vermelha, massas ceramicas, caracterizagao, extrusao.
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ABSTRACT

The traditional ceramic industry consumes high amounts of raw materials
(clay minerals) to produce bricks, ceramic blocks, roofing tiles and other materials.
Due to its high production, the industry of civil construction uses great quantities of
industrial and urban residues. Therefore, it becomes one of the main options for the
recycling of solid residues (e.g. red mud) in order to reduce energy consumption,
costs and to promote the improvement of the environment.

In this work, it was studied the influence of red mud (LV) additions with
concentrations in the range 5- 75 (% wt) on the physical and mechanical properties of
the heavy clay materials conformed by uniaxial pressing and extrusion of caulinitic
clay mixtures and LV. Initially, the raw materials were characterized by means of the
use of the following techniques: Wet chemical analysis by Atomic Absorption,
Thermogravimetric and Differential Thermal Analysis (TG-DTA), Optical Dilatometry,
X-ray Diffraction (DRX), Scanning Electron Microscopy with X-ray Dispersive Energy,
B. E. T and Distribution of Size Particles by electronic Laser beam. After that the
thermal behavior of the LV up to 1350 °C, the evolution of the crystalline phases with
the temperature in the range of 750-1150 °C interval and the physical-mechanical
properties of the compact bodies ones obtained by pressing were studied. The
physical, chemical, mineralogic and mechanical properties of two caulinitic clays of
the region were characterized between 850-1150 °C. The following experiments were
used: Plasticity Limit, Liquid Limit, Plasticity Index, Water Absorption, Linear
Shrinkage After Firing and Apparent Porosity. In the following, bodies test were
prepared by uniaxial pressing and extrusion of mixtures containing concentrations of
LV in the range of 5 to 75 (% wt) and clays of the region. Then, they were heat
treated in the temperature range of 750 - 1050 °C during 1 h to determine its ceramic
properties. Among these samples, six compositions were selected as a function of
the firing temperature for leaching and solubilization experiments according to the
Brazilian Standard NBR 10005 and ABNT 10006. The results showed that the
obtained materials have good properties to produce heavy clay materials with
superior properties to those specificied by Brazilian Standard NBR 6113 and ABNT
6220. On the other hand, the leaching and solubility experiments carried out only for
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inorganic components present in the residue, according to the recommendations of
NBR 10005 and 10006, indicated that the materials heat treated at 750°C and 850°C
are non inert (class Il), and it required more time of sintering for immobilization of
heavy metals present at LV. The materials heat treated at 1050 °C can be classified

as inert materials — class llI.

Keywords: Red mud, mixtures ceramic, characterization, extrusion.
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1 INTRODUCAO

O aumento na producao industrial, buscando em contrapartida suprir as
necessidades cada vez mais aceleradas dos mercados consumidores, esta
diretamente associado a geracdo de residuos indesejaveis ao meio ambiente. Tais
residuos podem ser do tipo sélido, liquido ou gasoso, e nem sempre se pode
reutiliza-los integralmente dentro da propria empresa. Além disso, o transporte e
condicionamento, antes de serem lancados ao meio ambiente, demandam custos
elevados na maioria dos casos.

O acondicionamento de residuos em aterros sanitarios ou lagoas de
estabilizacdo, com ou sem tratamento prévio, tem sido utilizado durante alguns anos,
apesar dos cuidados estabelecidos em normas técnicas e ambientais (NBR
12235/1999 e NBR 10004/2004), e da responsabilidade social e meio ambiental das
empresas. Estes depdsitos geram um impacto negativo no meio ambiente, sendo
prejudiciais ao: ar, solo, rios, lagos, lencois freaticos, bem como aos seres vivos
presentes nos diversos ecossistemas.

Nos ultimos anos, a necessidade de minimizacdo dos residuos industriais
na fonte de geracdo, bem como a sua reciclagem através do desenvolvimento de
novos produtos ou processos economicamente viaveis, tem despertado um grande
interesse cientifico e tecnolégico [1,2,3]. Isto se deve ao fato de que, o
reaproveitamento dos residuos industriais apresenta as seguintes vantagens:

a) Economia de consumo das matérias primas e muitas vezes também,
do custo energético na producao industrial;

b) Melhoria do meio ambiente pela diminuicdo do volume crescente de
residuos solidos que pdem em risco a saude publica,

c) Aumento dos lucros pelo uso de rejeitos como matéria prima.

Dentre os diversos tipos de residuos industriais produzidos no mundo,
temos os resultantes das atividades do setor primario, destacando-se aqui o da
industria de producéao do aluminio.

No processo de produgdo do aluminio metalico, utiliza-se alumina como
matéria prima precursora, a qual € obtida no processo desenvolvido por Karl Josef
Bayer em 1888, que consiste da extracao do aluminio presente no bauxito com soda

caustica, para a obtencdo de hidroxido de aluminio [Al(OH); — gibbsita], que apos
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calcinacdo gera a alumina (Al,O3 — 6xido de aluminio), utilizada no processo Hall-
Heroult para a obtencéo de aluminio metalico. A extracdo do Al(OH); do bauxito gera
uma grande quantidade de residuos semi-solidos comumente denominados de lama
vermelha (LV) [4]. Estima-se atualmente em 70 milhées de toneladas/ano a
producdo mundial deste material, 0 que permite inferir que para cada tonelada de
aluminio sado geradas aproximadamente duas toneladas deste residuo [4,5]. Este
grande volume de residuos é lavado e filtrado para recuperar parte do licor alcalino,
e posteriormente, € colocado em lagoas de estabilizacdo que ocupam grandes
areas.

Muitas tentativas de aproveitamento deste material tém sido efetuadas
durante os ultimos anos no mundo inteiro, porém a dificuldade de sua utilizacao
reside nas grandes quantidades de LV produzida no processo e na variacao do teor
de sua composicdo, principalmente de Fe,Os; Al,O3, SiO,, TiO,, devido a
procedéncia da bauxita de partida [5]. Esta situacdo requer, sem duvida, o
desenvolvimento de processos de fabricacdo que consumam elevadas quantidades
deste material. No estado do Maranh&o, a quantidade de LV atualmente produzida,
baseado nos dados de producgéo de aluminio primario no ano de 2007 [6], pode ser
estimada na ordem de aproximadamente 820 mil toneladas, tendendo a dobrar nos
proximos anos com a ampliagdo da producao de alumina no Estado.

Devido ao grande volume de residuos gerados no processo Bayer, a
reutilizacdo deste material torna-se inviavel, quanto a ser consumido totalmente,
requerendo deste modo, processos que o utilizem em grande escala. Neste sentido,
a industria ceramica tradicional consome elevadas quantidades de matérias primas
(argilas) na producdo de tijolos, blocos ceramicos, telhas, manilhas e outros
materiais para a construcdo civil e, € sem duvida uma das industrias com grande
potencial para incorporacdo e reaproveitamento deste residuo em grande escala,
diminuindo, assim o0 seu impacto no meio ambiente e podendo trazer beneficios
como a reducao de custos de processamento.

Deste modo, o estudo e a determinacdo dos diversos parametros e
caracteristicas do processamento por extrusao de misturas de argilas da regido, com
teores de LV varidveis, assim como das propriedades fisico-quimicas e fisico-
mecanicas dos materiais produzidos, é de fundamental importancia para a utilizacao

deste residuo na fabricacdo de materiais ceramicos estruturais em nivel industrial,
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além de gerar conhecimento cientifico na area de minimizacdo e reciclagem de
residuos sdlidos industriais no Estado.

Portanto, o presente trabalho tem como objetivo principal estudar os
parametros de processamento para obter materiais ceramicos estruturais por
extrusdo de misturas de argila e Lama Vermelha (LV) com concentragdes superiores
a 45 %, de modo a contribuir para a busca de solu¢gbes que venham a minimizar o
impacto ambiental causado pela geracdo deste residuo industrial e também da
extracdo de argila, garantindo assim, um destino nobre para aplicacdo do residuo e

em altas proporcgoes.
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Processo Bayer

O bauxito utilizado na industria do aluminio é a matéria prima do processo
Bayer. Sua caracteristica principal € apresentar sedimentos ricos em aluminio. Na
natureza o bauxito pode estar composto por um ou varios dos hidroxidos de aluminio
(gibbsita, boemita, e diasporo) e diversas impurezas como, caolinita
(Al,03-2Si0,-2H,0), geotita (FeO-OH), hematita (Fe»O3), quartzo (SiO,), rutilo (TiOy),
etc.[7]. Segundo Sousa Santos [6], bauxita € o nome comumente aplicado a
espécime mineralégica Al,O32H,0, a qual nunca foi encontrada na natureza, e é
produzida a partir da exploracdo do minério bauxito, disposto em locais
denominados reservas naturais.

De uma maneira geral, as reservas brasileiras de bauxitos caracterizam-
se pela predominancia do hidréxido de aluminio gibbsita. O estado do Para é hoje o
maior produtor deste minério, cuja composicdo media em Al,O3 pode variar entre
52,5 - 55,2%.

No processo Bayer o bauxito € tratado com solugao caustica de hidroxido
de sddio (NaOH). Durante esta etapa denominada de digestao caustica, o hidréxido
de aluminio, pelo seu carater anfétero [8], passa para a solucdo na forma de
aluminato de sodio solavel. As condi¢cdes da reacao de dissolucéo sao influenciadas
principalmente pela natureza do mineral de aluminio presente no bauxito, variando a
velocidade de dissolugéo da seguinte maneira gibbsita > boehmita > diasporo. Para
0s bauxitos tropicais, predominantemente gibbsiticos, a digestdo ocorre a
temperaturas entre 135-150 °C, pressdo de 12 atm, e o0 tempo necessario para

digestdo é em torno de 1 hora, no qual ocorre a seguinte reacao[9]:

2[AI(OH); + 2NaOH > 2[MaAlO; + 4-H,0 (2.1)

A soda caustica, também reage com a silica presente na caolinita para
formar silicatos de sddio insolUveis que precipitam. Deve-se dar especial atencéo
aos teores de silica presente na composi¢cdo do bauxito j& que o silicato de sodio

pode contaminar a alumina. Para evitar estes problemas antes da digestao
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propriamente dita ocorre a dissolugdo da caolinita em condicdes moderadas

mediante a seguinte reacao:

Al,03-SiO; -2[H,0 + 4MlaOH > NaO-2SiO; (2.2)

Esta reacdo tem especial consequéncia no rendimento do processo, uma
vez que consome uma quantidade apreciavel de soda caustica.

A etapa de separac¢do da silica do licor de aluminato de sédio € chamada
de dessilicacdo e consiste na precipitacdo da zeolita sodalita de acordo com a

reacao:

2[Na0-2Si0, + 2[NaAlO; + 2H,0 < Na,O[ALO32Si0, + 4NaOH  (2.3)

Durante a separacdo da sodalita (zeolita) [10,11] formada, outros
componentes do bauxito como o oxido de ferro e titanio, e quartzo nao reativo,
precipitam formando a “lama vermelha” que é separada por decantacéo e filtracao,
sendo este processo denominado de clarificag&o.

A fase aquosa rica em aluminato de sodio obtida na filtracdo é semeada
com cristais de gibbsita que promovem a nucleagcédo e precipitacdo de cristais de

Al(OH)3; segundo a seguinte reagéao:

2-:NaAlO; + 4-H,O0 > 2:-NaOH + 2-Al(OH) | (2.4)

Os cristais produzidos na etapa de precipitacdo sdo separados e
classificados. A fracao fina do precipitado é reutilizada no processo como sementes
para novas solugdes, enquanto a fracdo grossa segue para as etapas de lavagem,
filtragem e finalmente para a calcinacdo para formagdo de Oxido de aluminio. A
calcinacdo € realizada em fornos rotativos a temperaturas que variam de 900 a

1.200 °C. O resultado da calcinacao € a alumina-alfa (corindon) [12]:

2-Al(OH); > Al,O3 + 3,0 (2.5)

Como resultado deste processo € obtido um subproduto, constituido por

um residuo semi-solido alcalino com uma concentracdo media entre 400-600 g/l e
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um pH na faixa de 11,9 — 13,6, composto basicamente pelos insollveis presentes na
bauxita, silica, oxidos de ferro, hidroxidos de ferro, titnio e aluminio e outras
impurezas minoritarias [4]. Este residuo, o qual € denominado de “Lama Vermelha
(LV)”, devido a alta alcalinidade que apresenta, pode ser classificado como Classe |
— perigoso, de acordo com a norma NBR 10.004/2004, o que representa uma
ameaca para o0 meio ambiente, uma vez que para cada 2,5 toneladas de bauxita
processada sao produzidas em média 1,2 ton. de LV.

A manipulacdo deste material pode trazer uma série de problemas
ambientais como infiltracBes, contaminacdo dos lencgois freaticos e estuarios
marinhos, devido a vazamento e as mas condi¢cdes de impermeabilizacdo dos
tanques e lagoas de estabilizacdo. A “lama vermelha” contém oOxidos de ferro, 0xido
de titanio, silicatos de soédio e silicatos de aluminio, substancias que podem ser
utilizadas como matérias primas para a obtencdo de materiais ceramicos. Em média
a producdo mundial deste residuo atingiu, somente entre os anos se 1999 a 2000, a
faixa de 66,1 a 70 milhdes de toneladas anuais [4,5,13].

Em Sé&o Luis do Maranhdo encontra-se localizada uma das principais
plantas de refino para a obtengcédo de aluminio no Brasil, com uma capacidade anual
de produgcdo de 1,603 milhdes de toneladas, tendo produzido no ano de 2007
aproximadamente 447,8 mil toneladas o que representa aproximadamente 27 % da
producédo nacional.

A partir destes dados de producdo pode ser estimado o volume e/ou
quantidade anualmente de LV produzida em S&o Luis do Maranh&o, que pode atingir

820 mil toneladas/ano.

2.2 Utilizagbes do Residuo de Bauxita como Matéria  Prima

Um dos maiores problemas associados a utilizacdo do residuo da bauxita
do processo Bayer reside na dificuldade de acesso a trabalhos cientificos realizados
com este material, uma vez que a maioria € propriedade de empresas privadas
produtoras de aluminio.

Na literatura existem diversos estudos direcionados para o

aproveitamento e aplicacdo da lama vermelha (LV) em diversos processos
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industriais visando & minimizacéo deste residuo e sua utilizagdo na producédo de co-
produtos, isto se deve aos elevados custos de manutencdo das lagoas de
estabilizacdo utilizadas para o depdsito dos grandes volumes deste residuo gerado,
e aos problemas ambientais que isto apresenta.

Uma abordagem das diversas aplicacdes deste residuo foi realizada por
Thakur et al.[14], o qual faz uma reutilizacdo deste residuo, na recuperacdo de
metais como vanadio, e extensa revisdo sobre o titanio de sua composicdo, bem
como, a obtencdo de ferro gusa em processos siderurgicos modificados. Outros
aspectos destacados neste trabalho sdo: a obtencdo de absorventes, pigmentos e a
recuperacdo dos élcalis deste residuo.

Uma aplicacéo de especial interesse encontrada na literatura refere-se as
aplicacdes da LV como matéria prima na fabricacdo de cimento portland [15], uma
vez que as fases minerais presentes na sua composi¢ao como Fe,O3; e Al,O3 ao ser
misturadas com silica fume e cal conduzem a formacdo de fases hidraulicas e
materiais cimentantes de especial interesse tecnoldgico. Singh M. et al.[16],
prepararam cimentos utilizando mistura de LV com bauxita, gesso e cal, e LV com
bauxita e cal. Estes autores constataram que 0s cimentos produzidos apresentavam
a mesma resisténcia a compressdo apos 28 dias que o cimento portland comum,
chegando atingir a concentracdo de LV um valor entre 30-35% em peso na
composicao do cimento.

Uma linha de pesquisa de grande interesse é a producdo de materiais
compositos do tipo solo-cimento com a incorporacdo de lama vermelha na
composicao e ou a fabricagdo de materiais compostos de cimento e LV utilizando a
quimica das reacdes pozolanicas. A fabricacdo destes materiais apresenta grandes
vantagens entre as quais podem se destacar o uso de tecnologia simples para sua
conformacdao, a utilizacdo de matérias primas de baixo custo como o cimento e solo,
e a auséncia de queima para sua producdo, 0 que representa uma economia da
energia necessaria para sinterizacdo. Os trabalhos mais significativos do uso de LV
na formulacao destes materiais se devem a lkeda [17], Wagh et al. [18], Pinock et al.
[19], Gordon et al.[20], os quais estudaram a producdo de materiais compdositos
constituidos por misturas de LV e cimento portland usando silicatos de sodio
(SiO2/NaO entre 1-3) como agente aglomerante, concluindo que os materiais
produzidos desta maneira apresentam resisténcia mecanica adequada para a

producéo de diferentes materiais de construcdo e que teores de até 4 % de silicato
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de sddio, ndo afetam as propriedades mecéanicas do material, apresentando teores
de soda livre e pH na ordem dos apresentados por materiais fabricados com cimento
portland.

Outra aplicacdo da lama vermelha € na agricultura como agente
estabilizador ou corretivo de solos e na retengédo de metais pesados [21,22,23].

Também foi demonstrado seu potencial de aplicagcdo como matéria prima
na producdo de materiais vitroceramicos (nano-cristais), segundo estudos
desenvolvidos recentemente por Peng et al [24], Yang J. et al [25] e Erol et al [26],0s
quais concluiram que os materiais vitroceramicos produzidos com LV apresentam
excelentes propriedades mecanicas e que as impurezas presentes na sua

composicao servem de agentes nucleantes destes nanocristais.

2.2.1 Uso de residuo de bauxita como matéria prima em ceramica estrutural

Um dos segmentos industriais que apresenta maior potencial para a
utilizacdo de residuos industriais € sem duvida a industria ceramica tradicional,
devido ao elevado consumo de matérias-primas utilizadas na fabricacdo de seus
diversos produtos, como: tijolos, telhas, manilhas, pisos extrudados, blocos de
vedacdo e de alvenaria, entre outros. As caracteristicas fisico-quimicas que séo
apresentadas pelas matérias-primas ceramicas e as particularidades do
processamento ceramico, na industria de ceramica tradicional € uma das grandes
opcOes para a reciclagem de residuos solidos, sendo uma das poucas indastrias que
pode obter vantagens no seu processo produtivo com a incorporagéo de residuos de
bauxita, na preparacdo de massas ceramicas. Estas vantagens estdo associadas
diretamente a economia de matérias-primas, reducdo no consumo de energia e, por
conseguinte, reducdo de custos.

As massas utilizadas na industria ceramica tradicional apresentam
composi¢cdes amplas e heterogéneas, constituidas por materiais plasticos e néo
plasticos, o que permite a introducdo de materiais com composi¢cdes variaveis em
diferentes porcentagens. Assim, a reutilizacdo de residuos provenientes de
diferentes processos industriais, como é o caso do LV, tem sido objeto de pesquisa
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para diversos pesquisadores ao redor do mundo, e podem atuar nas massas
ceramicas como: redutores de plasticidade, fundentes e combustiveis.

Uma revisdo da literatura mostra uma grande variedade de estudos
orientados a incorporacdo de diversos residuos (6leo de petroleo, granito, lama de
estacOes de tratamento de esgotos, residuos de construcao civil, etc.) nas massas
ceramicas para a fabricacdo de produtos de ceramica tradicional [27,28,29,30].
Muitos destes estudos mostraram que na maioria dos casos as incorporacfes de
determinados residuos as massas ceramicas, melhoram as propriedades fisico-
mecanicas dos materiais produzidos e, agregam valor ao residuo, contribuindo para
a melhoria do meio ambiente [31,32].

A reutilizacdo da LV requer processos de grande escala devido ao
elevado volume de residuos gerados no processo Bayer, portanto a industria de
ceramica tradicional apresenta-se atraente para a utilizacdo da LV como matéria
prima misturada com argilas para a producao destes materiais. A LV apresenta em
sua composicao elevados teores de fundentes (Na,O, Fe,O3; e TiO;) e poderia se
esperar que estes atuem formando grande quantidade de fases liquidas a baixas
temperaturas nos materiais produzidos, 0s quais apresentariam elevadas
resisténcias mecéanicas apds sinterizacdo, o que é atraente do ponto de vista do
consumo de energia.

A literatura apresenta uma série de pesquisas realizadas com o intuito de
utilizar a LV como aditivo em massas ceramicas para a producdo de materiais
estruturais (Heavy Clay Products). Um dos trabalhos pioneiros realizados na
Australia se deve a Tauber et. al. [33], o qual incorporou teores crescentes de
residuo de bauxita a argilas para a producdo de materiais estruturais, concluindo
gue os materiais obtidos apresentam melhores propriedades que os materiais sem
lama em sua composicéo.

Estudos realizados na Jamaica por Puskas [34], em planta piloto e em
escala de producdo, mostraram a viabilidade econbmica da utilizacdo LV na
fabricacdo de materiais ceramicos estruturais. Estes estudos revelaram que é
possivel adicionar concentracdes superiores a 50% em peso deste residuo a argilas
e fabricar materiais com excelentes propriedades.

Um trabalho posterior, realizado também na Jamaica por Knight et. al. [35]
para o estudo das propriedades mecanicas de materiais ceramicos tratados

termicamente a temperaturas entre 1.000-1.100 °C, produzidos com misturas de
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argila e residuos de bauxita, mostraram nos resultados, que é possivel obter
materiais com excelentes propriedades mecéanicas a temperaturas relativamente
baixas, sendo este um fator importante na diminui¢cdo dos custos de producéo.

Outro estudo de grande relevancia nesta linha de fabricacdo de matérias
estruturais de ceramica vermelha se deve a Moya et. al. [36] os quais estudaram as
caracteristicas ceramicas de materiais obtidos com misturas de lama vermelha
(concentracdes entre 40-80% em peso) com argilas na fabricacdo de materiais
extrudados e prensados como pisos gresificados, placas e blocos ceramicos. Os
ensaios preliminares realizados em instalagbes industriais mostraram a viabilidade
do uso do residuo para fabricacdo de materiais ceramicos, entretanto as misturas de
chamota, lama vermelha e argila apresentaram menos problemas quando
conformados por prensagem do que por extruséo [37].

Uma outra pesquisa foi realizada por Rodriguez et al. [38] sobre a
obtencao industrial de materiais ceramicos a partir de lama vermelha misturada com
argila para a fabricacao de varios produtos como: tijolos para acumuladores de calor,
agregados para pavimentacdo de estradas, blocos extrudados e placas prensadas.
Os resultados obtidos levaram a implantacdo de uma planta piloto para a
investigacdo de desenvolvimento de materiais a partir de lama vermelha.

Recentemente Sglavo et al, na primeira parte da sua pesquisa [39],
estudou o comportamento térmico e as fases minerais que se formam na lama
vermelha pura durante o seu aquecimento a diferentes temperaturas no intervalo de
120-1.400 °C, usando varias técnicas como DRX, Andlise Térmico acoplado a um
Espectrometro de Massas (EM) com cromatografia gasosa. Neste estudo foi
observado que durante o aquecimento até os 900 °C, a lama vermelha perde apenas
agua presente nos hidroxidos e CO, dos carbonatos presentes na sua composicao,
comportamento observado também por Rodriguez et. al. [38]. Entre 900-1.100 °C,
estes autores observaram que as fases CaO e Na,O sdo responsaveis pela
formacéo das fases CazAl,O¢ e Nefelina (NaAlSiO,4) responsaveis pela formacao de
fases liquidas a altas temperaturas, conferindo as pecas elevada resisténcia
mecanica. Em temperaturas superiores a 1.100°C ocorre a reducdo do Fe*" para
Fe? com a liberacdo de oxigénio que é responsavel pela formacdo de fases
Fe,TiO4. O estudo conclui que a LV pela sua cor e pequeno tamanho de particula é
uma fonte excelente de inerte para a fabricagcdo de materiais ceramicos tradicionais

0S quais possuem uma temperatura de queima menor que 1.000 °C. A maiores
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temperaturas a LV se apresenta como uma fonte de fundentes de silicatos de sddio
que baixam o ponto de fusdo e promovem a formacdo de fases liquidas para a
sinterizacdo das pecas, diminuindo a porosidade e elevando a resisténcia mecanica.
Num segundo estudo Sglavo et. al. [40] estudaram misturas de LV e argilas
caoliniticas para a producdo de materiais ceramicos por prensagem uniaxial e
colagem por barbotina. Foram usadas duas argilas empregadas comumente na
producdo de tijolos por extrusdo. Os ensaios de queima destas misturas em
proporcdes até de 50% em peso a 850, 950 e 1050 °C, mostraram que 0 aumento
da concentracdo de LV, aumenta a resisténcia a flexdo e a densidade dos materiais
produzidos, devido ao aumento da quantidade de fase liquida com o aumento da
concentracdo. Este estudo também pde em evidéncia a possibilidade de utilizac&o
da LV como matéria prima ceramica em misturas com argilas caoliniticas para a
producgéo de materiais ceramicos tradicionais. Finalmente vale a pena mencionar os
trabalhos recentes de Taner [41] e de Pontikes et. al. [42], os quais também mostram

a viabilidade do uso de LV para a fabricacdo de materiais ceramicos estruturais.

2.3 Extrusdo de Pastas Ceramicas

Extrusdo € o nome dado ao processo de conformacdo de diferentes
materiais (alimentos, polimeros, pés metélicos, pastas de argilas plasticas, mistura
de o6xidos, combinados com agentes plastificantes, etc.), a qual consiste em fazer
passar (por acdo de uma for¢a) uma coluna de material em estado plastico através
de uma matriz que forma uma peca de sessao constante.

Este processo € usado ha mais de 150 anos para a fabricacdo de
diferentes pecas ceramicas [43], devido a sua producdo continua (em sistemas de
extrusdo com hélices propulsoras), alta produtividade, uso de pouca mao-de-obra,
bom acabamento das pecas com alta reprodutividade da geometria das pegas o que
facilita a secagem em comparacdo com outros processos de conformacao por via
umida. Todas estas caracteristicas fazem deste processo de conformacédo o mais

usado na indUstria ceramica tradicional.
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A operacao de extrusdo é realizada, em um equipamento denominado de
extrusora, a qual é classificada de acordo com o0 modo como é gerada a pressao de
extrusdo ou de propulsdo da pasta atraves da boquilha, podendo ser de dois tipos:

e Extrusora de pistao;

» Extrusora de hélices propulsoras (parafuso sem fim).

A extrusora de pistdo é constituida por um cilindro, um pistdo e um molde
(boquilha), podendo além do mais possuir sistemas de controle automéatico para
regulagem da pressdo e/ou do fluxo. Este tipo de extrusora opera em batelada
sendo recomendada para laboratérios e producédo de pecas especiais em unidades
de baixa producéo.

Por outro lado a extrusora de hélice é recomendada para elevadas
producdes. As extrusoras modernas acoplam varios outros equipamentos que tém
funcdes importantes no processo de producdo dos materiais ceramicos a base de
argila, estes equipamentos s&o: misturadores, laminadores, umidificadores e

desaeradores (Sistema de vacuo).

2.3.1 Parametros a controlar durante extrusao de materiais ceramicos

Uma condi¢do necesséria para se alcancar bons resultados na extrusao
de produtos ceramicos € ter uma massa para extrusdo que apresente as menores

variacdes de: composicéo, grau de moagem e, teor de umidade [44].

2.3.1.1 Comportamento do material no interior da extrusora

O comportamento do fluxo do material no interior da extrusora é um
parametro de extrema importancia para a extrusdo de materiais ceramicos livres de
defeitos. Neste sentido, € necessario diminuir a0 minimo 0s comportamentos
tixotropicos, dilatantes e a tensdo de escoamento (yield stress) da massa plastica,

nos aproximando o maximo possivel do comportamento de um fluido newtoniano.
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2.3.1.2 Velocidade da hélice de extrusao ou parafuso sem fim

No caso das extrusoras de hélice, quando o material € colocado no
interior da mesma, a velocidade da hélice influi na qualidade do produto e na
produtividade da unidade de extrusdo. Goodson et. al [44] mostraram que a
velocidade de extrusdo depende tanto, da velocidade de rotacdo da hélice, como da
umidade presente na massa, concluindo que para uma umidade definida existe uma
velocidade oOtima de rotacdo. Assim, velocidades de rotagcdes muito baixas provocam
0 giro da massa junto com o parafuso sem fim, sem a massa ser extrudada, o que

pode provocar um aumento elevado da temperatura da massa.

2.3.1.3 Reducao do diametro de extrusao

Outro parametro que deve ser levado em conta é a reducdo do diametro
da sessdo de extrusdo, uma vez que a massa durante a operacdo de extruséo
devera passar da camara do parafuso sem fim, para a sessdo da boquilha de
extrusdo. Nesta passagem, a coluna de material extrudado sofre uma reducéo de

didmetro consideravel no qual as for¢as de coesdo aumentarao.

2.3.1.4 Camara de vacuo

A aplicacdo de vacuo durante a extrusdo aumenta de maneira significativa
a qualidade dos produtos obtidos, por exemplo: a resisténcia a verde, diminui¢cdo da

porosidade apos queima, diminuicdo da absorcéo de agua, etc.
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2.3.2 Parametros da massa que determinam o comportamento durante a extrusao

2.3.2.1 Aderéncia

A aderéncia da massa contra as paredes metalicas da extrusora é muito
importante, uma vez que se ndo ha aderéncia, a massa nao é extrudada. O atrito
entre as paredes da extrusora e a coluna de material extrudado gera uma série de
esforcos de extensdo entre a superficie e o centro da coluna de extrusdo que
provocam a formacdo de defeitos como: laminagcédo e trincas na superficie. Estes
problemas podem ser diminuidos pelo aumento da agua de amassado na
composicao, substituicdo de particulas angulosas por particulas esféricas e a adicéo
de lubrificantes. As melhores condi¢cbes de extrusao se conseguem quando o0 atrito

que se opde a rotacdo da massa € alto e as outras forcas sdo minimas.

2.3.2.2 Coesao

Este parametro da massa é muito importante: se as forcas de coeséo da
massa sdo menores que as forcas de atrito com as paredes metalicas, o material
apresentara defeitos como trincas de superficies. Uma alta coesédo permite uma alta
resisténcia a torcdo no parafuso sem fim, mas dificulta o0 movimento da pasta na
boquilha. Portanto, para aumentar a coesao devemos: aumentar a quantidade de
particulas coloidais (tipo argila), diminuir a propor¢cdo de &gua, adicionar
plastificantes organicos, aumentar a proporcao de defloculante durante a preparacao
da massa. Para diminuir a coeséao € mais eficiente diminuir o didametro das particulas

desengraxantes.
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2.3.2.3 Limite plastico

Define-se como limite de plasticidade (LP) a quantidade de agua minima
gue uma argila ou massa ceramica deve conter para serem conformadas. As argilas
que ndo apresentam conformagdo com estes teores de dgua sédo consideradas nao-
plasticas.

Este limite caracteriza a deformacdo maxima que uma massa suporta
antes de se romper. Muitos defeitos de laminacdo sé&o ocasionados por causa de
valores ndo adequados do limite plastico. Valores baixos do limite plastico provocam
defeitos na superficie (devido ao atrito muito alto entre a massa e as paredes
metalicas da extrusora), por outro lado, valores altos provocam muitos problemas de
laminacéo (devido a rotagdo do parafuso sem fim) e de secagem das pecas.

As massas para extrusdo apresentam um comportamento intermediario
entre liquido e solido. Para se determinar este comportamento € necessario se
determinar o valor da tensédo de escoamento, assim podemos afirmar que um fluido
gue apresenta uma tensao de escoamento inferior ou igual a 100 Pa é considerado
como uma pasta fluida ou barbotina (Reed), enquanto que massas que apresentam
valores da tensédo de escoamento entre 100 e 10000 Pa podem ser considerados
massas para extrusdo. O limite plastico pode ser determinado experimentalmente e

0s seus procedimentos estao definidos na norma NBR 7180 [45].

2.3.2.4 O limite liquido

O limite de liquidez (LL) corresponde a maxima quantidade de agua que
uma argila ou massa ceramica podem conter para ainda serem moldaveis. O limite
de liquidez pode ser determinado experimentalmente e 0s seus procedimentos estéo
definidos na norma NBR 6459 [46].
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2.3.2.5 indice de plasticidade

O indice de plasticidade (IP) representa a diferenca entre o limite de
liquidez e o limite de plasticidade. E a quantidade de agua que ainda pode ser
adicionada a partir do limite de plasticidade, sem alterar o estado plastico da argila
ou massa ceramica. O indice de plasticidade considerado minimo é de 10%. Abaixo
deste valor torna-se muito perigosa a etapa de conformacéo, ja que ha um grande
risco de mudanca no comportamento plastico com pequena alteracdo na quantidade
de agua utilizada. Massas ceramicas que apresentam indice de plasticidade (IP)
superior a 10% necessitam de uma maior quantidade de agua para ser extrudadas,
0 que aumenta o risco de defeitos e tempo mais prolongado na etapa de secagem,
aumentando o gasto energético e diminuindo a produtividade.

Os parametros definidos anteriormente sao conhecidos como Limites de
Atterberg (limite de liquidez, limite plastico e indice de plasticidade), e séo
determinados no ensaio de Casagrande, segundo as normas NBR 6459 e NBR 7180
da ABNT.

2.3.2.6 Forma e tamanho das particulas

As particulas dos argilo-minerais, de forma lamelar, sofrem orientacéo
preferencial durante o processo de conformacao por extrusdo. Apos estas particulas
recuperarem a sua orientagao inicial séo gerados defeitos chamados de laminacao
0s quais se manifestam na direcdo perpendicular ao eixo de extrusédo. Este efeito
pode ser reduzido pela introducdo de particulas de pequeno tamanho ou

aumentando a proporc¢ao de particulas esféricas.
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2.4 Secagem e a Curva de Bigot

A secagem € uma etapa critica no processo de producdo dos materiais
ceramicos tradicionais, j& que nesta etapa podem surgir defeitos nas pecas devido
ao aparecimento de tensdes, 0s quais sao detectados apés a etapa de queima.

O objetivo da etapa de secagem no processamento ceramico € a remogao
da agua utilizada para conformacdo das pecas ceramicas. Esta agua de
conformacdo se distribui de duas maneiras diferentes no interior das pecas e é
conhecida na literatura como: a) agua intersticial e b) agua livre ou de plasticidade.

O primeiro tipo, agua intersticial, esta relacionado a agua que se localiza
entre 0s poros das particulas, enquanto que, a agua livre ou de plasticidade refere-
se a agua presente no espago entre as particulas, e é responsavel pela plasticidade
e pela trabalhabilidade do sistema argila + &gua, bem como, pela retracdo das
pecas. O conhecimento da evolucéo da retracdo em funcéo da perda de umidade do
material ceramico durante a secagem € de extrema importancia no processamento
de materiais ceramicos tradicionais, e costuma ser representada num grafico
conhecido como curva de Bigot o qual é uma representacdo da percentagem de
agua de conformacao em funcéo da percentagem de retracdo de secagem. A Figura
1(a) mostra uma curva tipica de Bigot, enquanto na Figura 1(b) mostra
esquematicamente a secagem do sistema argila + 4gua. Nesta figura o ponto A,
representa a umidade que as pecgas possuem no inicio do processo de secagem
(ponto E) e, corresponde a | na Figura 1(b). O segmento E-D, corresponde a
primeira fase da secagem onde o material contrai devido a eliminacdo da agua de
plasticidade (linha A-B Figura 1(a) e Il na Figura 1(b)), enquanto que a linha B-C,
esta associada a etapa de remocédo da agua intersticial (linha B-C Figura 1(a) e lll na
Figura 1(b)).



35

a ]
) A ]
—_ iy - E
2 ]
o .
w r ) .
g 3 Agua de plasticidade =
i z
[ o ]
o E =
S F .
) ]
© ]
I A e bbb 1D
(o)) -
<<
Agua coloidal
r 3
4 L1 13 I 11 1 1 I L1 11 I L1 11 I 11 1 1 I L 11 I L1 i 1 I 11 1 1 I L1 1 ) I L1 11 :
Retracdo de secagem (%)
b)

Agua”’"

Particula
Argilosa

II

m
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agua [47].
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2.5 Defeitos na Extrusao

Durante a extrusdo a massa ceramica € submetida a tensfes e esforcos
elevados que dependem de varios fatores e parametros ja descritos nos paragrafos
anteriores, poréem falhas no processamento podem levar a formacéo de defeitos, os
quais afetam as propriedades fisico-mecanicas e seu desempenho nas diferentes
aplicacoes.

2.5.1 Laminagé&o

A laminac&o é um dos defeitos mais comuns no processamento ceramico.
Ocorre devido a realizacdo de operagdes incorretas durante a mistura da massa ou
extrusdo. A presenca de laminagdes diminui a resisténcia mecanica das pecgas. Os
principais fatores que influenciam a aparicéo de laminacfes séo:

a) Presenca de elevada percentagem de particulas fi nas

O excesso de particulas finas com tamanho inferior a 40 ym facilita a
presenca de laminagBes. Deve-se ter em conta que, quanto maior a superficie
especifica, maior a quantidade de agua necessaria para extrusao.

b) Umidade inadequada da massa

Quantidade de umidade inadequada na massa facilita a formacédo de
laminag@es, portanto é necessario determinar experimentalmente a quantidade de
agua para extrusao.

c) Reduzida exposicdo das argilas ao sazonamento

A estocagem de argilas em pilhas e sua exposicdo as intempéries
favorecem a ocorréncia de processos fisicos, quimicos e bioldgicos fundamentais
para o aumento da plasticidade das matérias-primas. Este aumento na plasticidade
implica principalmente em uma boa trabalhabilidade das argilas nas etapas
posteriores do processamento ceramico como a extrusdo. Além disso, a estocagem
em pilhas durante determinados periodos de tempo promove uma maior

homogeneizacgao das argilas.
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d) Defeito na extrusora

As relacbes geométricas existentes entre o didmetro da extrusora e a
hélice (D/H) sado parametros de projeto que tém um papel importante no resultado e
desempenho da extrusora. Num projeto adequado esta relacdo devera estar entre
2.2 < D/H £ 2.6, uma vez que quanto menor seja esta relacdo maior sera a tendéncia

a formacéao de laminacoes.

2.5.2 Trincas

Estes defeitos de superficie, freqientes nos materiais ceramicos
tradicionais se devem a diferenca de contracdo de secagem ou por relaxamento de
tensdes (efeito de memoria das pastas ou “springback”) entre duas zonas vizinhas
do produto sendo mais comuns:

a) Trincas por inclusédo de particula dura na pasta;

b) Trincas geradas por oclusédo de ar;

c) Trincas de secagem;

d) Trincas de aquecimento;

e) Trincas de queima;

f) Trincas de resfriamiento.

Como nos casos anteriores estes defeitos se manifestam apos a queima,
sendo importante apds cada etapa identifica-los para sua posterior interpretacdo e

corregao.
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3 OBJETIVOS

3.1 Geral

» Estudar a influéncia da incorporacéo de teores variaveis de “lama vermelha” a
uma mistura de argilas, visando sua utilizacdo na producdo de materiais

ceramicos estruturais por extrusao.

3.2 Especificos

» Caracterizar a lama vermelha a verde e determinar o seu comportamento
térmico em fungdo da temperatura;

e Caracterizar argilominerais utilizados na producdo ceramica no Maranhéo e
determinar propriedades fisico-mecanicas;

* Determinar as temperaturas Otimas de tratamento térmico em funcdo da
quantidade de residuo incorporado;

* Determinar as composi¢cdes mais adequadas para as misturas de argila e
residuo LV que garantam boas propriedades, fisico-mecanicas nos materiais
estudados;

 Comparar os resultados obtidos com os existentes na literatura e com as

normas da ABNT para materiais estruturais.
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4 METODOLOGIA

4.1 Materiais e métodos

Os materiais utilizados neste trabalho foram argilominerais usualmente
empregados na fabricacdo de materiais cer@micos estruturais nos municipios de
Mirinzal e Sdo Luis. Com o intuito de facilitar as suas correlacbes e citacdes no
trabalho foram denominadas de AM — (Argila de Mirinzal) e ASL — (Argila de Séo
Luis).

A Lama Vermelha (Residuo de Bauxita) proveniente da industria de
aluminio primario de Séo Luis do Maranhao foi recebida no laboratério em tambores
de polietileno de 250 kg, com pH de 12,9 e a partir daqui sera referenciada de LV

(Lama Vermelha).

4.1.1 Preparacao da matéria-prima para caracterizacao

Os argilominerais foram recebidos no laboratério em sacos de polietileno,
pesando aproximadamente 250 kg. ApOs secagem em estufa com circulagdo de ar
forcado a uma temperatura de 70°C, durante 24 h, o material foi moido em moinho
de disco, desaglomerado em peneira de 80 mesh (65 ym) e guardado no laboratoério
em recipientes fechados de polietileno. Uma quantidade deste material (50 kg) foi
tratada de acordo com descrito na literatura por Pérsio de Souza Santos [7], para
retirada de residuos organicos e pequenas quantidades de impurezas presente nas
argilas. Apoés lavagem foram retiradas aliquotas de 5 kg, as quais foram identificadas
como AMO e ASLO, caracterizando a ndo adicdo de LV, sendo usados para 0s
ensaios de caracterizagao das argilas puras.

A lama vermelha foi manipulada com os equipamentos de protecdo
individuais necessarios (EPI's), sendo separada uma amostra inicial para
determinacdo do seu ph. Em virtude da mistura aquosa na qual o residuo
encontrava-se disperso, 0 mesmo foi posto em repouso para precipitacdo da fase
sélida. Em seguida foi procedida a drenagem da parte liqguida e armazenagem em

tambor de polietileno. A pasta com residuos solidos foi posta para secar ao ar livre
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até eliminagcdo da umidade total, com auxilio de um pedestal com luminaria
incandescente. Apos secagem o residuo foi desaglomerado em peneira de 80 mesh
(65 um), quarteado e guardado no laboratério em recipientes fechados de
polietileno. Deste material foram retirados 5 kg para ensaios de caracterizacao,
recebendo a denominacdo LVO, por nado ter sido adicionada nenhuma outra

substancia a sua composigao.

4.1.2 Formulagéo das composic¢des

As matérias-primas foram estudadas primeiramente “in natura”, ou seja,
para se determinar suas caracteristicas de partida recebendo assim as seguintes
denominacgodes: LVO, AMO e ASLO.

No processamento de residuo com as argilas foram estudadas as
misturas: LV + AMO, LV + ASLO e LV + AM + ASL com concentracdes de LV entre
5-75 % em peso (%-p). Estas misturas foram homogeneizadas em moinho de bolas
de laboratorio com umidade de 8 %-p durante 1 hora. As misturas foram peneiradas
na peneira 80 mesh e guardadas em sacos plasticos herméticos, para posterior
prensagem uniaxial e tratamento térmico.

As composicles formuladas para extrusdo foram escolhidas, levando-se
em conta os melhores resultados obtidos para as caracteristicas ceramicas e

propriedades fisico-mecanicas das misturas conformadas por prensagem.

4.1.3 Determinacéo da granulometria e do residuo em peneira

Uma quantidade de 250 g de LVO seca foi lavada sucessivamente e
filtrada com agua destilada até atingir um pH ~ 7. A suspensdo obtida a pH
constante, foi peneirada através das peneiras 100, 200, 325, 400 mesh. Apods
secagem a temperatura ambiente durante 72 h, foi determinada a massa de material

retida em cada peneira.
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Para a determinacdo do tamanho médio e da distribuicdo do tamanho de
particula e/ou aglomerados tanto das argilas (AMO e ASLO) quanto para a LVO
abaixo da peneira 400 mesh (0,037 mm), foi utilizado um analisador de pulso laser
da Malvern, modelo Mastersizer, com fonte de luz polarizada, composta de um

polarizador e uma lampada de tungsténio-halogénio.

4.1.4 Andlise quimica

A composicdo quimica da argila foi determinada por diferentes métodos
descritos a seguir: SiO, e a Perda ao Fogo (PF), por gravimetria; Al,Os; por
complexometria (EDTA); Fewta, TiO2 por calorimetria; e CaO, MgO, Na,O e K0,

foram analisados por espectrometria de absorcéo atébmica.

4.1.5 Analises térmicas

Os comportamentos térmicos das argilas AMO, ASLO e da LVO, foram
determinados em um equipamento modelo PL Thermal Sciences, com analisador
térmico simultdneo STA 1.000/150, da Stanton Redcroft Ltda., com forno cilindrico
vertical e conversor digital acoplado a um microcomputador, que permite analises
térmicas conjugadas (TG-DTG-DTA). Na andlise foi utilizado um cadinho de alumina
como referéncia, o qual foi aguecido a uma taxa de aquecimento de 25 °C/min no
intervalo 35-1.350 °C, com peso da amostra de 10 mg para cada amostra. Os
registros foram normalizados para 10 mg, com correcao da linha de base mediante

software Termoplot.

4.1.6 Dilatometria 6tica

No estudo das mudancas dimensionais que ocorreram na LVO em funcéo

da temperatura foi utilizado um dilatdmetro otico (microscopio de aquecimento)
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modelo EM201 da Hesse Instrument (Osterode am Harz — Alemanha). Foram
confeccionados corpos de prova cilindricos de 50 mm de didmetro os quais foram

tratados termicamente até 1440 °C com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

4.1.7 Caracterizagdo mineralogica

Para a identificacdo das fases minerais por difracdo de raios-X (DRX)
(Método do P¢), das matérias primas (LVO, AMO e ASLO), foi utilizado um
difratbmetro de raios-x modelo X’'PERT PRO (PW 3040/60), da PANalytical, com
Goniometro PW3050/60 (Theta/Theta) com tubo de raios-x ceramico de anodo de
Cu (CuKa; = 1,5406 A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2.200 W, 60 kV. O
detector utilizado é do tipo RTMS, X'Celerator. Os registros foram realizados no
intervalo de 5 a 70° (20@) com varredura continua, passo de 0,02 (20), corrente 40
mA e voltagem de 40 kV, tempo de contagem de 5 s, e tratados de modo digital com
o software X Pert HighScore versao 2.1b, também da PANalytical. A identificacédo
das fases foi realizada buscando-se no banco de dados do PDF-ICDD (Powder

Diffraction File — International Center for Diffraction Data).

4.1.8 Microscopia eletronica de varredura

Na caracterizacdo microestrutural da LVO foi utilizado um microscopio
eletrénico de varredura (MEV) com uma profundidade de campo de 500 A, da Zeiss
modelo DSM-950, com microssonda para microanalise por dispersao de energia de
raios—X (EDS TRACOR NORTHEM zX — II). O material particulado foi disperso em
meio aquoso na presenca de defloculante e ajuda de ultra-som durante 3 min. Logo
ap6s, foi depositado em suporte adequado, seco e recoberto em ouro (< 100 A) em
um equipamento EMSCOPE.

Para o estudo da microestrutura dos materiais sinterizados, foram
escolhidas amostras das mistura LVAMSL com 50%-p de LV, tratadas termicamente
a 750, 950 E 1050 °C durante 1 hora de patamar em atmosfera oxidante. Para a
amostra LVAMSL tratada termicamente a 950 °C/ 1 h, foi analisada a superficie de
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fratura. Ja para as misturas tratadas termicamente a 750 e 1050 °C/ 1h os materiais
foram moidos em almofariz de agata, os pés resultantes foram peneirados numa

peneira de # 200 mesh, e preparados da mesma maneira que 0s pos de LVO.

4.1.9 Determinacédo da perda ao fogo

A determinacdo da perda ao fogo dos materiais utilizados, foi realizada
em um cadinho de alumina aquecendo 2 g de amostra a uma velocidade de 5 °C/min
até 1.100 £ 5 °C durante uma hora, em um forno mufla com resisténcias elétricas da
Nabertherm (GmbH - Alemanha).

4.1.10 Determinacéo do comportamento plastico

Os comportamentos plasticos da LVO, das argilas AMO e ASLO, assim
como das misturas selecionadas para extrusdo, foram avaliados mediante a
determinacdo dos indices de Atterberg: Limite Plastico (LP), Limite de Liquidez (LL)
e Indice de Plasticidade (IP), de acordo com as normas NBR-7180/84 (Solo -
Determinacéo do limite de plasticidade) [45], e NBR-6459 (Solo - Determinacéo do
limite de liquidez) da ABNT [46].

4.1.11 Superficie especifica

A superficie especifica (Se) foi determinada por absorcéo/desorcédo de N,
liquido & superficie dos sélidos de acordo com a teoria de B.E.T. (Brunauer, Emmet
e Teller), num equipamento Monosorb Surface Area Analyzer, modelo MS-13, da

Quantachrome Corporation.
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4.1.12 Conformacao dos corpos de prova

Para avaliagdo da evolucdo de fases por DRX, foram compactados
uniaxialmente a 20 MPa pequenos corpos cilindricos de dimensdes 0,5 x 0,5 cm o0s
quais foram tratados termicamente de 750 a 1.150 °C. Estes compactos foram
moidos em almofariz de agata e os pGs analisados por DRX.

Na avaliacdo das propriedades ceramicas, foram conformados corpos de
prova retangulares com dimensdes de 8 x 2,0 cm, por prensagem uniaxial a uma
pressdo de compactacdo de 20 MPa. Foram utilizadas 20 g das matérias-primas
(LVO, AMO, ASLO, LV + AM, LV + ASL e LV + AM + ASL) com um teor de umidade
de 8 %-p. Durante o preenchimento do molde o pé foi distribuido uniformemente
evitando o seu contato com as paredes da matriz. Apds prensagem, 0S corpos de
prova foram extraidos, medidos, pesados e secos a 110 °C em estufa com
circulacao de ar forcado durante 24 horas.

A partir dos resultados das caracteristicas ceramicas e propriedades
fisico-mecanicas dos materiais prensados, foram selecionadas e preparadas as
massas para extrusdo. Para isto, foi utilizada uma misturadora elétrica
(argamasseira) para homogeneizar 25 Kg de massa para cada composicdo a ser
extrudada. ApGs 24 h de repouso efetuou-se a conformacgédo dos corpos de prova
pelo processo de extrusdo, utilizando-se uma extrusora de hélices propulsoras
(parafuso sem fim) de laboratério, marca Verdés, a qual estd configurada por:
camara homogeneizadora, grelhas para distribuicdo e pré-homogeneizacdo, camara
de vacuo com mandmetro, cAmara de extrusdo, boquilha de saida retangular (3 x 2
cm) e plataforma de roletes com cortador de massa. Atingido o ponto de extrusao,
foram cortados cp’s com uma dimensdo de 12 cm de comprimento, 0os quais foram
medidos e postos para secar em estufa com circulacdo forcada de ar a 110 °C
durante 24 h.

4.1.13 Tratamentos térmicos

Os compactos obtidos na etapa de conformacdo por prensagem foram

tratados termicamente em atmosfera oxidante a uma velocidade de aquecimento de
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5 °C/min e 1 hora no patamar de queima em grupos de 8 unidades para a LVO, em
um forno elétrico (Nabertherm GmbH - Alemanha) de resisténcias elétricas nas
seguintes temperaturas: 750, 850, 950, 1.050 e 1.150 °C. J& as argilas puras (AMO e
ASLO) foram tratadas termicamente a temperaturas de 850, 950, 1.050 e 1.150 °C a
uma velocidade de 5 °C/min e 3 horas de patamar de queima em grupos de 8
unidades. As misturas prensadas (LV + AMO, LV + ASLO e LV + AM + ASL), por
outro lado, foram tratadas termicamente a temperaturas de 750, 850, 950, 1.050 °C
a uma velocidade de 5 °C/min e 1 hora de patamar de queima em grupos de 8
unidades.

No estudo da evolucéo das fases em funcdo da temperatura para a LVO,
a partir dos compactos obtidos por prensagem uniaxial, o tratamento térmico foi
realizado em atmosfera oxidante no intervalo de temperatura de 750-1.150 °C, a
uma velocidade de aquecimento de 5 °C/min com tempo de permanéncia no
patamar por 1 min, e resfriados livremente até a temperatura ambiente.

Os corpos de prova (cp’s) obtidos por extrusdo, depois de submetidos a
secagem em estufa de circulacdo de ar forcada a 110 °C/ 24 h, foram queimados
nas temperaturas de 750, 850, 950 e 1.050 °C, com taxa de aquecimento de 5

°C/min e tempo de permanéncia no patamar de 1 hora.

4.1.14 Determinacéo das caracteristicas ceramicas

4.1.14.1 Tensao de ruptura a flexdo em trés pontos (TRF)

Para a determinacdo da Tensdo de Ruptura a Flexdo em Trés Pontos, foi
utilizada uma maquina de Ensaios Mecanicos Universal de laboratério Tira Test
2705 seguindo as determinacdes da norma NBR-6113/97 (Materiais refratarios
densos conformados - Determinagdo da resisténcia a flexdo a temperatura
ambiente) da ABNT [48]. A tensdo de ruptura, tanto para prensados como

extrudados, foi calculada mediante seguinte equacéo:

T =3 (3.1)
R

n
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Onde:

* TRF - tensao de ruptura a flexdo (MPa);

* P - carga atingida no momento da ruptura (kN);

* L - distancia entre os apoios do corpo de prova (mm);
* b - largura do corpo de prova (mm);

e h - espessura do corpo de prova (mm).

4.1.14.2 Absorcao de agua (AA)

Para a determinacdo da Absorcdo de Agua (AA) dos cp’s prensados e
extrudados foi utilizado o principio de Arquimedes utilizando-se uma balanca
analitica (Balanca hidrostatica) com precisdo de 0,001 g de acordo com a norma
NBR 6220/97 da ABNT (ABNT-NBR 8947 - Determinacdo da Massa e Absorcao de

Agua) [49] e calculada mediante a seguinte expressio:

AA(%) = Mu -Ms X

100 (3.2)
Onde:
* Mu - massa do corpo umido (g);

* Ms — massa do corpo seco (g).

4.1.14.3 Retracao linear (RL)

As medidas de Retracdo Linear, antes e ap0s queima, foram
determinadas mediante a medida das dimensfes dos compactos ap0s prensagem,

apos secagem a 110 °C e apoOs tratamento térmico na temperatura de trabalho, de
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acordo com a norma NBR 6220/97 da ABNT [49]. Os valores foram calculados

mediante a seguinte equacao:

I—o _Lf

f

RL(%) = x 100 (3.3)

Onde:

* Lo = Comprimento inicial do corpo de prova (antes da secagem ou
gueima) (cm);

* Ls = Comprimento final do corpo de prova (ap0s secagem ou queima)
(cm).

Para o material extrudado segue-se a mesma metodologia, incluindo-se
no entanto, uma etapa intermediaria na secagem para se obter os parametros da

curva de Bigot.

4.1.14.4 Massa especifica aparente apos queima (MEA)

A massa especifica aparente (MEA) foi determinada medindo-se a massa
e as dimensfes dos corpos de prova, apos secagem a 110 °C e apds queima, de
acordo com a norma NBR 6220/97 da ABNT [49].

m
MEA = — 34
v (3.4)

Onde:
* m = peso do corpo de prova antes ou ap0s a queima (g);

« V = Volume do sélido + volume de poros (abertos e fechados) (cm?);

4.1.14.5 Porosidade aparente (PA)

A porosidade aparente (PA) foi obtida pelo principio de Arquimedes ou da
balanca hidrostatica, de acordo com a norma NBR 6220/97 da ABNT [49]. Os

valores foram determinados mediante a seguinte expressao:
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PA (%) — [(mu ~ ms )] X 100 (35)

u i
Onde:
* Ms= massa do corpo de prova seco (Q);
* M, = massa do corpo de prova umido (g);

* M= massa do corpo de imerso (g).

4.1.15 Classificagdo dos residuos nos materiais produzidos de acordo com a NBR
10004

Para analise segundo a NBR 10004 as misturas LVAMSL extrudadas,
com adicdo de LV de 45, 50 e 65 %-p, apos queima, foram submetidas a
solubilizac&o e lixiviagado para sua classificagcdo segundo a NBR 10004 [50]. Foram
analisados os elementos, Cromo total, Chumbo, Ferro, Aluminio, Cadmio, Cobre e
Zinco, pH e Na,O. Para isto foram levados para analise em laboratorio seis amostras
de 1,5 kg, correspondentes as misturas LVAMSL extrudadas com 45 e 65 %-p de
LV, tratadas termicamente a 750, 850 e 1050 °C.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizacédo das Matérias Primas

5.1.1 Caracterizacdo da lama vermelha (LV)

O resultado da andlise quimica da Lama Vermelha (LV) utilizada neste
estudo é mostrado na Tabela 5.1. Pode-se observar que o material esta constituido
por uma mistura de Oxidos sendo, SiO;, Al,O3;, Fe;O3 Na,O o0s majoritarios.

Também estdo presentes na sua composi¢ao, MgO, CaO, TiO; e K,0.

Tabela 5.1 — Composi¢cédo Quimica da Lama Vermelha (LV)

Determinagéo % em peso
SiO; 14,37
Al;O3 20,77
Fe,O3 31,22
Na,O 9,87
TiO, 4,55
K20 0,20
MgO 3,92
CaO 2,49
PF 12,61

Total 100,00
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No estudo da determinacdo da granulometria por peneiramento (Umido),
nenhuma das peneiras (100, 200, 325 e 400 mesh série Tyler) apresentou massa
retida. Os dados da superficie especifica, do residuo na peneira 325 mesh (série
Tyler) e da analise granulométrica por laser sdo apresentados na Tabela 5.2, onde
se pode observar que o material ndo apresenta residuo retido na peneira 325 mesh

(44 ym), com uma superficie especifica de 12,96m?g.

Tabela 5.2 — Distribui¢cdo de tamanhos de particula da LV

D10 (Um) 7,50

Dso (Mm) 59,80

Do (UM) 169,40

Se (B.E.T.) (m%q) 12,96
Residuo — 325 mesh (44 um) 0,0
Densidade Real (g/cm®) 2,17

O resultado da analise granulométrica por laser da LV é apresentado na
Fig. 5.1. Observa-se que o material apresenta uma distribuicdo de tamanho de
particulas bimodal compreendida entre 2 e 600 ym, , com modas centradas em 14 e
110 um, tamanho de particula e/ou aglomerados correspondentes a um D9 = 7,50
Mm; Dsg = 59,80 um; e Dgp = 169,40 ym, e com uma superficie especifica volumétrica
(VSA) de 2.845,9 (cm?cm®).
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Figura 5.1. Distribuicdo de tamanho de particula da Lama

Vermelha.

As imagens de microscopia eletrbnica de varredura do material se
apresentam na Fig. 5.2. Observa-se, em baixos aumentos, que o material é
constituido por aglomerados suaves formados por particulas com diferentes
tamanhos na ordem de 5-10 ym. A maiores aumentos, verifica-se a presenca de

aglomerados porosos maiores que 2,5 pupm, formados por particulas
submicrométricas.
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Figura 5.2. Micrografia da Lama Vermelha obtida por Microscopia

Eletrdnica de Varredura nos modos eletrosecundarios e retroespalhados
com ampliagdes a 5.000 e 10.000 X.

A caracterizacdo mineralégica da LV por difracdo de raios X é
apresentada na Fig. 5.3. Pode-se observar que este material apresenta uma
composi¢do mineralogica variada, com fases de baixa cristalinidade, em funcéo do
alargamento dos picos e da baixa intensidade dos mesmaos, o0 que esta associado ao
elevado teor de ferro na amostra (efeito de fluorescéncia). Os minerais identificados
na amostra foram: Hematita (H), Anatésio (A), Gibbsita (Gb), Goethita (Gt), Sodalita
(S), Chantalita (C) e uma banda em torno de 20 = 12° que pode ser atribuida a
Metacaulinita (MC), proveniente da decomposi¢cdo hidrotermal de quantidades
variaveis de Caolinita presentes na Bauxita.
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Figura 5.3 . Difracdo de Raios X da Lama Vermelha.

O comportamento térmico da LV estudada € mostrado na Fig. 5.4 (a-b).
Na Fig. 5.4-a, pode-se observar na curva TG, que o material apresenta uma perda
de massa em dois estagios: um até aproximadamente 300 °C, e outro a partir desta
temperatura até (1.000 °C, alcancando uma perda de massa de 17 %). Na curva
DTG da mesma figura, se observam duas mudancas de inflexdo, uma a 1100 °C (6
% em peso) que corresponde a perda de agua livre presente na amostra, e outra a
~300 °C, que pode ser atribuida a decomposicao ou desidroxilacdo dos hidroxidos
de aluminio (gibbsita) e ferro (goethita) presentes no material. A Fig. 5.4-b apresenta
uma curva DTA, na qual podem ser observadas mudancas térmicas ndo detectadas
no TG-DTG. Nesta pode se observar cinco efeitos endotérmicos com méaximos a:

a) 98 °C, que corresponde a perda de agua livre;

b) 287 °C, que esta associado a desidroxilacdo de hidroxidos de ferro
presentes no material;

c) 322 °C, que pode corresponder a decomposicdo do hidroxido de

aluminio presente na forma de gibbsita para formar boehmita;
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d) 386 °C, decomposicdo da boehmita com formacdo de uma alumina de

transicéo;
e) 1.235 °C, que deve corresponder a formacédo de mulita e a outras fases

cristalinas presentes no material.
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Figura 5.4 . Andlise Térmica Diferencial e Termogravimétrica da
Lama Vermelha com taxa de aquecimento de 25 °C/min. a) TG-
DTG até 1.000 °C. b) DTA até 1.235 °C.
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O resultado do comportamento térmico da LV obtido por dilatometria 6tica
(microscopia de aquecimento) se apresenta na Figura 5.5 (a-b). Pode-se observar
na Figura 5.5-a, que o material ndo apresenta alteracdes dimensionais significativas
até os 850 °C. A partir desta temperatura se observa na curva dilatométrica da LV
uma variagdo em suas dimensdes que pode ser dividida em trés estagios:

a) Entre 850-1150 °C se observa uma contracdo da ordem de 10 %.

b) Entre 1.150-1250 °C se observa uma mudanca brusca na pendente da
curva com uma contracéo de 20 %.

c) A temperaturas superiores a 1250 °C, a mostra comeca a sinterizar
com uma contracdo de 20 % até o final do ensaio a 1350 °C.

Na sequéncia de fotos realizadas durante o ensaio dilatométrico (Figura
5.5-b), pode-se observar que a amostra ndo contrai significativamente até os 1250
°C, e que a 1350 °C, ndo apresenta angulos retos nas suas faces apresentando
fusdo parcial com formacédo de fase liquida o que indica que, a temperaturas

superiores devera ocorrer a fusao total da mostra.
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5.1.1.1 Evolucéo das fases com a temperatura

O resultado do estudo por DRX da evolucdo das fases com a temperatura
em amostras de LV tratadas termicamente no intervalo de temperatura de 750-1.150
°C é mostrado na Fig. 5.6.

De acordo com a Fig. 5.6, e levando-se em conta os dados das anélises
térmicas (DTA-DTG-TG e Dilatometria) os fendmenos que ocorrem na LV com o
aumento da temperatura podem ser resumidos de acordo com as seguintes
reacoes:

a) Em temperaturas proximas a 100 °C ocorre a perda de agua livre
presente no material,

H20 () 2 H20 ) (5.1)
b) No intervalo de temperaturas entre 288 e 322 °C, deve ocorrer a

desidroxilagéo da goethita com a formacao de hematita [39,51,52,53], conforme:

2[FeOOH - Fe,03 + Hzo(v) (5.2)

c) Entre 322-386 °C acontece a decomposicéo da gibbsita para dar lugar
a boehmita, formando uma alumina de transicao crisptocristalina ndo detectada por
DRX, na sequéncia de difratogramas da LV no intervalo de temperatura de 750-
1.150 °C /1 h. Este fato é suportado pela presenca da reflexdo da gibbsita,
localizada em 18,21° (4,87 A) em 20 na amostra de LV “in natura”, e pelos picos
endotérmicos presentes no DTA a 322 °C e 386 °C , podendo ser expresso pelas

seguintes equacodes [51,52]:
2[AI(OH); > 2AIOMH + 2,0y, (5.3)
2[AI0IOH > Al,Os-k + Ho0y, (5.4)
d) A temperaturas entre 388 e 850 °C, tem lugar uma sequéncia de
eventos térmicos que se superpdem, podendo ser atribuidos a desidroxilacdo e

descarbonatacdo das fases hidratadas de baixa cristalinidade, como a chantalita
(CaAl,SiO4(OH),) e a sodalita [Nag(AlgSigO24)(CO3)(H20)s3]:
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CaAI28|O4(OH)4 > CaOEMzOg[EPDIOQ + 2H,0 (55)
[Nag(A|6Si6024)(CO3)(H20)3] > [Nag(A|GS|5024)(C03)] + 3H,0 (56)
[Nag(AleSicO24)(CO3)] = Nag(AlgSisO24) + CO3g) (5.7)

e) Entre 750 °C até 850 °C, as fases dominantes sdo: a hematita (2,51 e
2,69 A) e a sodalita (6,38 A) que esta presente em pequenas quantidades. A 850 °C
se observa a formacdo de um aluminosilicato do tipo Ca-Si-Al (CaO-2Al,03-2[3i05)
identificado a 20 = 21,5 © (2,05 A) [39] a qual pode se formar mediante a reacdo da
Chantalita desidratada com restos de silica amorfa e alumina criptocristalina

presentes no material segundo a reagao:

CaO[ALO3[BiI0; + 2[3105 + Al,O3-k > Ca0-2-Ab03-2[S3i0, (58)

f) A 950 °C, bem como, a temperaturas superiores se observa a formacéao
da Nefelina (20 =29,10 °; d = 3,06 A e 22,90° d = 3,91 A) e também se detecta a
auséncia da fase de tipo Ca-Si-Al observada no difratograma da LV a 850 °C. Isto
pode ser explicado se levarmos em conta a reagdo entre parte da sodalita
desidratada com restos de alumina e silica amorfa em uma primeira etapa para
formar a nefelina:

Nag(A|6Si6024) + 2[Si0, + 2[AI,03-k = 4&]Na2(AI28|208)) + Oz(g) (59)

Numa segunda etapa ocorre a reacdo transitéria do tipo

Ca0-2-AL03-2[3i0, para dar lugar a nefelina:

4[Ca0R2[AI,0314Si0,] + 4Ma0 + > 4I[(Na,Al;Si,Og) + 4[Ca0 + 8[3i0, (5.10)
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Figura 5.6 . Difratogramas de raios-X da LV obtidas nas seguintes
temperaturas: 750, 850, 950, 1050 e 1150 °C.

g) A temperaturas superiores a 1150 °C, ocorrem Varias rea¢des como a
reacao da hematita com cal e silica para formar andratita [39], assim como, a reacao
da cal com a alumina ainda disponivel no sistema para formar aluminato tricalcico
(CazAl,0g) que podera decompor em cal livre e mayenita (Ca;2Al14033) ou reagir
com NayO disponivel Na,O para formar uma familia de soluc¢des sélidas do tipo

feldspatoide, anortita e titanatos de aluminio e ferro, conforme as reacdes a seguir :
3[Ca0 + Fe,03 + 3[3i0, = CazFesSiz015 (511)

3[Ca0 + Al,O3 = CazAl,Op (512)
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7[@:&3A|206 - 9[Cal + CaleI14O33 (513)

CazAl,Og + Na,O 2 NaxCasz.Al,Og + XCaO (5.14)

Vale a pena ressaltar que a 1150 °C, ocorre o escurecimento acentuado
das amostras, efeito que esta associado & reducdo do Fe®*" para Fe?* também

observado por outros autores [38,39].

5.1.1.2 Caracteristicas ceramicas do residuo LVO

Os limites de Atterberg obtidos no ensaio de plasticidade da LV (Aparelho
de Casagrande) sdo apresentados na Tabela 5.3. Os valores indicam que a LV
apresenta uma baixa plasticidade, sendo ndo adequada para uso na conformacéao
de pecas por extrusdo, o que torna necessario a sua utilizacdo em combinagdo com
materiais plasticos (argilas). A determinacdo da plasticidade é de grande
importancia tecnologica para a conformacdo de materiais cerdmicos estruturais
(ceramica vermelha), a serem obtidos pelo processo de extrusdo. O limite plastico
(LP) indica a quantidade de agua minima que um solo, uma argila ou uma massa
ceramica deve conter para ser conformado por extrusdo a vacuo. Outro parametro
importante € o limite de liquidez (LL), que corresponde a maxima quantidade de
agua que a argila ou massa ceramica pode conter para ainda serem moldaveis;
enguanto que o indice de plasticidade (IP) representa a diferenca entre os limites de
liquidez e de plasticidade, indicando a quantidade de agua que ainda pode ser
adicionada a partir do limite de plasticidade, sem alterar o estado plastico da argila
Oou massa ceramica. Estima-se que valores do LP entre 22-24% e de IP de 10% séo

0s mais adequados para extrudar materiais ceramicos estruturais [54].
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Tabela 5.3 — Limites de Atterberg para a LV

LL 25,60 %
LP 17,59 %
P 8,01 %

A Fig. 5.7 (a-c) apresenta o resultado das propriedades ceramicas da LV
determinadas no intervalo de temperatura entre 750 e 1150°C. Observa-se na Fig.
5.7-a, que o material apresenta capacidade de sinterizacdo reduzida neste intervalo,
0 que pode ser constatado pelos elevados valores da absor¢cédo de agua (25,7 + 0,6
a 37,3 + 0,9%) e os baixos valores das massas especificas aparentes obtidas (1,38
— 1,74g/cm®). Este comportamento pode ser atribuido a dois fatores:

a) Ao elevado conteudo de Al,O3 (20,77 % em peso) presente na
composicdo quimica da LV, o que dificulta a formacédo de fases de baixo ponto de
fusdo (eutéticos) nos primeiros estagios de aquecimento [53], apesar dos elevados
teores de alcalinos fundentes (Na,O + KO = 10,02 % em peso) presentes na
composicao.

b) A elevada perda ao fogo (eliminacdo de gases) que o material
apresenta no intervalo de temperatura (18% em peso) o que contribui para a elevada
porosidade aparente apresentada (36,9 + 1,8 % a 1150 °C), com valores de tensdes
de ruptura a flexdo (TRF) de 8,4 £ 0,7 MPa, como pode ser observado na Fig. 5.7-b.

Outro aspecto importante sobre o comportamento ceramico (térmico) da
LV pode ser extraido dos dados de retracdo linear (Fig. 5.7-c), 0os quais variam
muito pouco em 750 < Temperatura < 950 °C, estando de acordo com os resultados
obtidos no ensaio de dilatometria 6tica. Assim como, em temperaturas superiores a
950°C, observa-se um rapido aumento da contragdo no material, atingindo um valor
de 8,4 + 0,9% a 1150°C, confirmando também os resultados obtidos por dilatometria

Optica.
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Figura 5.7 . Variacdo das propriedades ceramicas da LV: a) MEA

e AA em funcdo da temperatura; b) TRF em trés pontos e PA em

funcdo da temperatura. ¢) RL e PA em func¢ao da temperatura.

5.1.2 Caracterizacao das argilas (AMO e ASLO)

5.1.2.1 Analise quimica

Os resultados da analise quimica das argilas AMO e ASLO utilizadas

neste estudo sdo apresentados na Tabela 5.4.

Tabela 5.4 — Composi¢cédo Quimica das amostras de argila (% em peso)

Determinacéo
Amostra

SIOz A|203 Fe, O3 TIOZ Na,O K,O CaO MgO PF SIOz/A'zOg

AMO 51,10 29,03 2,85 2,11 1,06 0,26 0,12 0,47 13,00 1,76

ASLO 72,69 13,88 3,77¢ 093 1,76 1,07 1,02 1,16 3,72 5,23
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Nesta tabela pode-se observar que a argila AMO, apresenta teores de
ferro total inferior a 3 %-p, silica proxima a 50 %-p, alumina em torno de 30 %-p, com
perdas ao fogo de 13%-p, valor proximo ao valor da perda de massa tedrica da
caolinita (Al,O3-2Si0O,-2H,0 — 13,95 %-p). Enquanto que, os teores de Oxidos
alcalinos (Na,O + K;0) que atuam como fundentes é de 1,32 %-p e os alcalinos
térreos (CaO + MgO) 0,59 %-p. Os baixos teores de ferro apresentados por este
material (2,85 %) indica tratar-se de uma argila de queima clara. Por outro lado, a
relacdo SiO,/Al,O3 na amostra situa-se em torno de 1,76, indicando que esta
apresenta elevados teores de argilominerais, principalmente caolinita na sua
composicao.

A argila ASLO apresenta elevado teor de silica, proximo a 73 %-p na sua
composicao, com perda ao fogo de 3,72 %-p, e teor de Fe,O3 total de 3,77 %-p, bem
mais elevado que a argila AMO, o que indica que esta argila devera apresentar
coloragédo vermelha apds queima em atmosfera oxidante. A relacdo SiO,/Al,O3 é de

aproximadamente 5,24, indicando que a amostra apresenta elevado teor de quartzo.

5.1.2.2 Distribuic&o granulométrica e residuo em peneira # 325 mesh

A Tabela 5.5, apresenta os valores referentes a distribuicdo do tamanho
de particula e/ou aglomerados das argilas AMO e ASLO, obtidos por difracédo a laser.
Pode-se observar para D10 (10 % do material que apresenta tamanho menor que o
valor determinado), ambas as argilas apresentam um tamanho de particula
semelhante, 2,22 e 2,76 um. Por outro lado, o D50 mostra que a argila ASLO
apresenta um tamanho médio de particula superior ao da argila AMO, o mesmo se
observa para o D90.

Esta diferenca de granulometria entre ambas as argilas AMO e ASLO se
confirma através dos dados obtidos no ensaio de residuo na peneira # 325 mesh de

2,42 e 34,56 %-p respectivamente.
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Tabela 5.5 — Distribuicdo de tamanhos de particula das argilas AMO e ASLO

Determinacéao AMO ASLO

Residuo retido > 325 mesh (% em peso) 2,42 34,56
D1o (um) 2,22 2,76

Dso (UM) 13,83 26,52

Do (UM) 48,30 184,22

5.1.2.3 Comportamento térmico das argilas

O comportamento térmico das argilas obtido por Andlise
Termogravimétrica (TG) e Analise Termo diferencial (DTA) € mostrado na Figura 5.8
(@) (AMO) e 5.8-b (ASLO). Na Figura 5.8-a, observa-se na curva TG que a argila AMO
apresenta uma perda continua de massa de 15,2 %-p, Na curva DTA, (Figura 5.8-a),
observam-se trés efeitos térmicos:

a) Um efeito endotérmico com maximo em 77 °C que deve corresponder a
eliminacao de agua livre presente no material;

b) O segundo efeito endotérmico que se observa, ocorre com maximo a
526 °C e esta associada a desidroxilacdo da caolinita (Al,O3-2Si0,-2H,0) presente
na amostra;

c) Ja o efeito exotérmico que se observa a 967 °C corresponde a
nucleacdo da mulita primaria.

Na Figura 5.8-b, observa-se que a amostra apresenta um comportamento
semelhante a anterior com efeitos térmicos a:

a) Endotérmico — 71 °C que corresponde a perda de agua livre;

b) Endotérmico — 522 °C, desidroxilacdo da Caolinita;

c) Exotérmico — 846 °C, que corresponde a nucleacdo de mulita.
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5.1.2.4 Caracterizagdo mineral

O resultado da andlise por difracdo de raios X das argilas AMO e ASLO, é
mostrado na Figura 5.9. Nesta figura observa-se que a amostra ASLO, apresenta na
sua composicdo mineraldgica: quartzo (d=3,34 A (101)) e caolinita (d=7,10A (001);
d=4,41A (110); d=3,56A (002)) como fases majoritarias, e feldspatos (3,25A (002))
como minoritarios. Na mesma figura pode-se observar que a argila AMO esta
constituida principalmente por caolinita e quartzo, a ampliacdo dos difratogramas na
regido 20 = 0-28° observa-se a presenca de goethita (d=4,18A (101)) e Anastasio
(d=3,52A (101)) de pequena intensidade. Na argila AMO a caolinita presente é mal
cristalizada (do tipo high defects ou low order), apresentando apenas um Unico pico

dos trés (triplet) do indice de Hinckley.

K : Caolinita
F : Feldspato
Q Q: Quartzo
@ F
N—r
S e e
© Q
°
)]
C
[¢]
e
k=
Q ASLO
"A\_,Jv——& ]
k DU W TN W L e ) N M

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 (Angulo)

Figura 5.9 . Difratogramas de raios-X das argilas AMO e ASLO.
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5.1.2.5 Caracteristicas ceramicas das argilas AMO e ASLO

A Tabela 5.6 apresenta os resultados dos limites de Atterberg das argilas
estudadas; limite de liquidez (LL), limite plastico (LP) e indice de plasticidade (IP).
Pode-se observar que os limites de liquidez variaram de 44,70 a 56,85 %, enquanto
que os limites de plasticos entre 27,41 a 28,75 %, para a argila AMO e ASLO
respectivamente. O indice de plasticidade da argila ASLO foi de 17,29 % e o da
argila AMO 28,10 %. A partir destes dados pode-se afirmar que a argila ASLO
apresenta menos plasticidade que a AMO, devido a presenca de maior quantidade
de quartzo na sua composi¢do (maior residuo na peneira 325 mesh), porém ambas
sdo classificadas como plasticas ja que apresentam indices de plasticidade
superiores a 15%. Ja argila AMO poderia ser considerada como do tipo “ball clay”
[55], uma vez que para este tipo de argila o indice de plasticidade situa-se na faixa
de 26-38%.

Tabela 5.6 — Limites de Atterberg para as argilas estudadas

Determinacgéo Amostra
AMO ASLO
LL (%) 56,85 44,70
LP (%) 28,75 27,41
IP (%) 28,10 17,29

O resultado das propriedades ceramicas apos tratamento térmico das
argilas AMO e ASLO, apresenta-se nas curvas das Figuras 5.10-(a-b). Na Figura
5.10-a, observa-se que as duas argilas apresentam comportamentos diferentes.
Para a argila AMO a TRF é de 24,22 + 3,19 MPa a 1.150 °C, PA de 15,76 + 1,98 %,
AA de 9,81 + 1,62 %, RLT de 17,07 + 0,29 % e, cor de gqueima creme. Ja a argila
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ASLO apresenta a mesma temperatura uma TRF de 4,10 + 0,30 MPa, AA de 14,24 +
1,44 %, PA de 20,85 £ 1,28 %, RLT 2,36 = 0,64, com cor de queima alaranjado.
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Figura 5.10 . Propriedades ceramicas das argilas AMO e ASLO. a) AA

e RLT em funcdo da temperatura. b) TRF e PA em funcdo da

temperatura.
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As curvas de gresificagdo (Figura 5.10-b) mostram uma rapida diminui¢ao
da absorcdo de 4gua (AA) que atinge 9,81 + 1,62 %, a 1150 °C com uma retracdo
linear total (RLT) de 17,07 + 0,29 % para a argila AMO. J&a a argila ASLO a mesma
temperatura apresenta uma AA de 14,24 + 1,44 % com RLT de 2,36 + 0,64 %, o que
indica que este material apresenta baixa sinterizacdo a esta temperatura o que pode
ser atribuido a quantidade de quartzo presente na sua composicdo e ao elevado

tamanho de particula desta fase.

5.2 Comportamento Ceramico de Misturas de LV + Argi  las

5.2.1 Caracteristicas ceramicas das misturas LV + Argila AMO prensadas

As Figuras 5.11-(a-b), mostram o comportamento da TRF e da PA dos corpos
de prova obtidos mediante a mistura da argila AMO e LVO, variando o teor LV

adicionado a mistura, apos queima a temperaturas de 750 e 850.
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Figura 5.11. Variacdo da TRF da AA em fungao do teor de LV
(% em peso) adicionada a argila AMO: a) Queima a 750 °C; b)
Queima a 850 °C; ¢) Queima a 950 °C; d) Queima a 1050 °C.

Nestas figuras se observa que ao elevar o teor de LV adicionado a argila, a
TRF diminui continuamente, e a PA aumenta, chegando a valores na ordem de 1,17
+ 0,06 MPa e 48,84 + 1,92 % para a mistura tratada termicamente a 750°C e 3,31
0,50 MPa e 42,29 + 0,84 % para a massa tratada termicamente a 850 °C, para
teores de LV da ordem de 75 %-p. Este comportamento se explica se levarmos em
conta a baixa reatividade que apresenta a LV no intervalo de temperatura de 750-
850 °C, ndo sendo estas temperaturas suficientemente altas para promover a
sinterizacdo e/ou formacdo de fases que alterem ou melhorem as propriedades
mecanicas do material, 0 que esta de acordo com os dados obtidos no estudo de
dilatometria Gtica apresentado neste trabalho no item 5.1.1.

O resultado da queima a 950 e 1050 °C é mostrado nas Figuras 5.11 — (c e d).
Os dados apresentados nestas figuras mostram que 0s materiais obtidos a estas
temperaturas apresentam um comportamento diferente dos anteriores (750 e 850
°C) uma vez que se observa um aumento da TRF a medida que aumenta a

concentracdo de LV adicionada até atingir um valor de 45 %-p. A partir desta
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concentragdo se registra uma diminuicdo continua da TRF na mistura tratada
termicamente a 950 °C. Para teores acima deste valor se observa uma recuperagao
da TRF na mistura tratada termicamente até 1050 °C. No entanto, os valores obtidos
de TRF séo superiores aos das queimas a 750 e 850 °C. Os valores de TRF e AA
alcancados para a concentragéo a LV de 45 %-p, foram de 18,27 = 2,38 MPa, 14,42
+ 0,66 % para queima a 950 °C e, 40,60 + 4,42 MPa, 2,61 + 0,37 %, para a queima a
1050 °C.

E importante destacar que para concentracdes de LV, entre 5 e 45 %-p, no
intervalo de temperatura de 850-1050 os valores de TRF e AA determinados, foram
superiores aos estabelecidos pela norma NBR 6113 e 6220 para tijolos maci¢os
(TRF: 2,0 MPa — AA: nao especificada), tijolos furados (TRF: 5,5 MPa — AA: 25,0 %)
e telhas (TRF: 6,5 MPa — AA: 20,0 %), podendo ser estas composi¢coes uma
alternativa econémica e interessante para a fabricacdo de materiais estruturais.

Outro aspecto importante que se deduz das curvas de gresificacao
apresentadas € a queda continua na TRF, que se observa para as amostras na
regido de 45-75%-p de LV adicionada, tratadas termicamente no intervalo de
temperaturas de 750- 950 °C. A temperatura de 1050 °C, a partir dos 55 %-p de LV
adicionada, observa-se um aumento da TRF até atingir valores da ordem de 20
MPa. Este comportamento se explica se levarmos em conta os dados de dilatometria
Otica da LV (Figura 5.5), os quais mostraram a baixa reatividade que apresenta a LV
até a temperatura de 950 °C, indicando que até esta temperatura a reatividade da
massa ceramica é governada pelos componentes presentes na argila. Enquanto que
em concentragbes maiores a LV participa dos processos de reacdo em estado
solido, e ndo como inerte na massa.

Para uma melhor analise do efeito da temperatura nas propriedades
ceramicas das misturas de LV e argila AMO, sdo apresentadas nas Figuras 5.12-(a-
c) as curvas de gresificacdo das misturas estudadas as quais foram divididas em
quatro grupos de acordo com o teor de LV adicionada.

Na Figura 5.12-a, pode-se observar como a RLT da massa aumenta com
a temperatura a medida que aumenta o teor de LV adicionado a argila AMO.
Observa-se que para as concentragfes entre 5 e 15 %-p de LV, a RLT das pecas €
da mesma ordem de grandeza da RLT apresentada pela argila AMO e a LV puras.
Este comportamento indica que neste intervalo de concentracdes a adicdo da LV

nao afeta de maneira significativa o comportamento da massa, o que confirma a
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afirmacdo de que os processos de reacdo sao governados essencialmente pelo

comportamento da argila AMO. J4 para um teor de 25 % a RLT apresenta um

comportamento quase exponencial, sendo este mais acentuado a partir dos 850 °C,

atingindo um valor de 12 % a 1050 °C.
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Para os teores compreendidos entre 35 e 45% de LV, observa-se na
Figura 5.12-b, que os materiais obtidos apresentam um comportamento analogo aos
anteriores, com uma diminui¢éo dos valores de AA (2 — 6 %), e aumento da RLT (14-
18%) a 1050 °C, indicando um aumento da reatividade da LV no volume da massa.

O comportamento durante a gresificacdo das misturas de LV + AMO para
teores de LV entre 55-75 %-p é mostrado na Figura 5.12-c. Observa-se na figura que
a RLT das amostras aumenta como nos casos anteriores com 0 aumento da
temperatura, sendo o comportamento das trés composicées semelhante. Porém
para a concentracdo de 65 e 75 %-p de LV, no intervalo de temperatura de 850 e
950 °C observa-se que as propriedades permanecem quase constantes. Isto se
explica levando em conta a elevada concentracdo de LV adicionada a massa, a qual

controla os processos de reacao, devido a baixa a reatividade da mesma.
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5.2.2 Caracteristicas ceramicas das misturas LV + Argila ASLO prensadas
Os graficos apresentados na Figura 5.13 (a-d) apresentam o

comportamento da argila ASLO apés queima a diferentes temperaturas em funcéo do

teor de LV adicionada.
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Figura 5.13 . Variacdo da TRF e da AA em funcéo do teor de LV (%
em peso) adicionada a argila ASLO: a) Queima a 750 °C; b) Queima
a 850 °C; ¢) Queima a 950 °C; d) Queima 1050 °C.
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Para as misturas de argila ASLO + LV, tratadas termicamente a
temperaturas de queima 750 e 850 °C, pode-se observar nas Figuras 5.13-(a e b),
um aumento progressivo da TRF com o aumento do teor de LV adicionada até
concentracbes entre 45 e 55 %-p, a partir da qual se observa uma diminuicédo
continua desta propriedade. Outro aspecto importante observado nestas figuras é
que a TRF dos materiais das misturas ASLO + LV, neste intervalo de temperatura
apresentam valores inferiores aos apresentados pelas misturas LV + AMO, o que
pode ser explicado se levarmos em conta a baixa plasticidade e elevado tamanho de
particula que esta argila apresenta.

Na Figura 5.13-c, observa-se 0 mesmo comportamento ja observado nas
misturas LV + AMO, ou seja, um aumento da TRF até teores de LV de 45 %-p, a
partir desta concentracdo até concentracdes de 75 %-p de LV, novamente a TRF cai
para a temperatura de 950 °C, alcancando valores de aproximadamente 3 MPa.
Quando o material é tratado termicamente a temperatura de 1050 °C (Figura 5.13-d),
a TRF apresenta um aumento progressivo a medida que o teor aumenta. Apesar da
gueda observada no intervalo de 45 a 55 %-p de LV, os valores da TRF a 55 % sao
superiores a 12 MPa.

O comportamento da AA e da RLT em funcédo da temperatura, para a
mesma mistura pode ser observado na Figura 5.14 (a-c).
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As curvas de gresificagdo das misturas LV + ASLO (Figura 5.14 (a-c))
mostram que a 750 °C todas as composi¢cOes apresentam RLT negativa em todo
intervalo de concentracdes, fato ndo observado a temperaturas superiores e nem na
nas misturas LV + argila AMO. Este evento pode estar associado a presenca de
pequenas quantidades de argilominerais expansivos na argila ndo sendo detectados
por DRX.

Outro aspecto importante observado nas Figuras 5.14-(a-c), € que 0s
valores de RLT em todo o intervalo de temperatura estudado para todas as
composi¢cdes ndo ultrapassaram 7 %, mostrando a baixa reatividade da argila
adicionada e a baixa sinterabilidade dos materiais obtidos a pesar dos valores de
TRF e AA nas temperaturas estudadas, serem compativeis com o0s valores
estabelecidos nas normas NBR 6113 e 6220 para materiais estruturais. Esta baixa
RLT se deve a diferenca de granulometria entre as argilas AMO e ASLO que para o
caso das misturas LV + ASL melhora o empacotamento de particula dos compactos
obtidos.

5.2.3 Caracteristicas ceramicas das misturas LV — argila AMO - argila ASLO
prensadas

Em virtude da preparacdo de amostras prensadas do material constituir-
se um meio de processamento, em que a menor quantidade de material manuseado
facilita um maior controle das matérias primas e eventualmente uma maior
uniformidade e reprodutibilidade dos dados durante o0 processamento e
determinacdo de suas propriedades ceramicas, optou-se por uma avaliacao prévia
da adicéo de LV nas mesmas proporcdes a mistura das duas argilas (AMO + ASLO).
O comportamento desta nova mistura permitiu obter informagdes para os devidos
ajustes necessarios a massa, visando sua posterior utilizagdo na obtencdo de
materiais extrudados. Deste modo, levando-se em conta o diagrama de Winkler [56]
que define as caracteristicas para extrusdo de materiais ceramicos, € que tanto a LV
como a argila AMO, apresentam uma granulometria muito fina, tornou-se necessario
um ajuste granulométrico das matérias primas, as quais foram misturadas numa

proporcao fixa de duas partes da argila AMO, para trés da argila ASLO.
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A seguir mostra-se 0 resultado do comportamento das propriedades
ceramicas avaliadas nesta nova mistura com crescentes de teores de LV, nas
temperaturas de queima de 750, 850, 950 e 1050 °C.

O resultado do processamento da mistura LVAMSL tratadas termicamente
a 750 e 850 °C é exposto na Figura 5.15-(a e b). Pode-se apreciar nestas que a TRF
aumenta até um teor de LV de 35%-p de LV, com valores superiores a 6 e 18 MPa,
respectivamente. Acima desta concentracdo a TRF cai bruscamente até adicoes em
torno de 45%, voltando a crescer em seguida até teores em torno de 65% com
valores de aproximadamente 3 e 9 MPa, para diminuir novamente para valores de

LV de 75 %-p, atingindo valores proximos a 1 e 3 MPa.
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Figura 5.15. Variagdo da TRF e da PA da mistura LVAMSL
prensada, em funcéo do teor de Lama Vermelha mediante queima
a: a) 750 °C; b) 850 °C; c) 950; d) 1.050 °C.

A 950 e 1050 °C o comportamento da TRF é semelhante (Figura 15.15 (c
e d), no entanto, esta aumenta com a temperatura, atingindo valores para as adi¢cdes
de 35 %-p de LV de 19 e 28 MPa, respectivamente. E importante observar que para
o intervalo critico, € dizer o intervalo de concentracdes de LV onde a TRF cai
bruscamente, os valores desta propriedade, tanto a 950 como a 1050 °C, séo
superiores aos estabelecidos na norma NBR 6113 e 6220 para tijolos furados, tijolos
macicos e telhas para a fabricacdo de materiais ceramicos estruturais.

As curvas de gresificacdo da mistura LVAMSL para as diferentes
concentracOes de LV, sdo mostradas nas Figuras 15.16-(a-c). Se observa que para
todas as concentracdes os valores de AA sao inferiores a 25 %, com excecao da
concentracdo de LV de 75 % em peso, como recomenda a nhorma NBR 6113 e 6220

para materiais estruturais.
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Figura 5.16. Variacgdo da AA e da RLT das misturas LVAMSL
prensadas, em funcdo da temperatura de queima para teores de LV
adicionada de: a) 5 a 25 %-p de LV; b) 35 a 50 %-p de LV; c) 50 a 75
%-p.

Os valores de RLT, observados nas respectivas curvas de gresificacao
variam entre 0,5 e 11% para as temperaturas de 750 e 1050 °C. Ja no intervalo a
950 °C, temperatura caracteristica de coc¢cao de materiais ceramicos estruturais, o
valor da RLT varia entre 3 e 5 %, com TRF superiores a 7 MPa. No intervalo de
concentracdo de 5 a 65 % em peso de LV, valores obtidos também s&o superiores
aos estabelecidos pelas normas.

Outro aspecto que se deve destacar € o aumento progressivo da RLT das
massas estudadas a medida que aumenta a temperatura e a concentracao de LV, o
gue indica um aumento da sinterizacdo das massas. Este fato pode estar associado
a formacdo de fase liquida, devido a0 aumento da temperatura e a presenca de
guartzo na argila ASLO que proporciona ao corpo ceramico uma boa estabilidade

dimensional.
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5.2.4 Caracteristicas ceramicas das misturas LVAMSL extrudadas

Para o estudo da mistura LVAMSL (mistura de LV + AMO + ASLO)
mediante o processo de extrusao, foi levado em consideracdo o comportamento
ceramico das amostras conformadas por prensagem. Como a argila AMO é bem
mais plastica que a argila ASLO, ndo foi possivel a producdo de bons corpos de
prova durante o processamento por extrusdo de misturas de LV + argila AMO. A
mistura com a argila menos plastica ASLO foi a solucdo para o processamento dos
corpos de prova conformados por extrusao.

Com o objetivo de adicionar elevados teores de LV, que possibilitem um
elevado uso deste residuo, foi preparada uma mistura das argilas na propor¢cao 2
partes de AMO para 3 partes de ASLO, com o auxilio do diagrama de Winkler, com
teores de LV de 45, 50 e 65 %-p.

Antes da extrusdo das composicdes selecionadas, foram avaliados os

limites de Atterberg (LP, LL, IP), os quais sdo apresentados na Tabela 5.7.

Tabela 5.7 — Limites de Atterberg das misturas (LVAMSL)

. o Amostra
Determinacao

45% de LV 50% de LV 65% de LV

LL (%) 47,0 45,0 37,2
LP (%) 29,36 28,85 27,71
IP (%) 17,64 16,15 9,49

Relembrando que o LP indica a quantidade de agua necesséaria para
alcancar uma consisténcia plastica e, conseqgientemente, a capacidade para
moldagem por extrusdo. O LL indica a quantidade de agua acima da qual uma
matéria-prima argilosa ndo apresenta mais uma consisténcia plastica e passa a se
comportar como liquido. Por fim, o indice de plasticidade (IP) indica a faixa de
consisténcia plastica de uma matéria-prima argilosa. Este indice € obtido por meio

da subtracdo entre o LL e LP.
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As pastas com 45 e 50 %-p de LV, apresentaram bom comportamento
durante a extrusdo. Entretanto para a mistura com 65 %-p de LV, foi necesséario um
maior controle na adicdo de agua e na preparacao da massa. Pode-se observar que
para a composicao de 65 %-p de LV, o valor do IP é de 9,49 %, valor fora da faixa
de valores de 10 a 20 % recomendados pela literatura [57].

A Figura 5.17, mostra os corpos de prova extrudados e a Figura 5.18, o
comportamento da retracdo linear de secagem (RLsec) para os materiais
extrudados a verde, apés secagem ao ar durante 24 h, em estufa com circulacao de
ar forcado 110 °C. Pode-se observar na Figura 4.18 que a TRF das trés
composicdes estudadas por extrusdo, sao superiores a 3 MPa. Estes valores da
TRF para os corpos de prova a verde estdo de acordo com as normas NBR 6113 —
6220, e garantindo uma boa manipulacdo dos mesmos, apesar de esta propriedade

diminuir com o incremento de LV adicionada.



Figura 5.17. a) Extrusora de hélices propulsoras; (b) Corpos de

prova extrudados das misturas LVAMSL.
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Figura 5.18 . Comportamento da TRF e da RLsec da mistura LVAMSL
extrudada, em funcéo do teor de LV apds secagem em estufa a 110 °C
24 h.

O resultado da queima dos corpos de prova a 750, 850, 950 e 1050 °C é
mostrado na Tabela 5.8.

Para a concentracdo de LV de 45 %-p observa-se um aumento da TRF e
diminuicdo AA, & medida que aumenta a temperatura enquanto que a AA diminui
continuamente, a medida que aumenta a concentragdo de LV. A diminuicdo da RLq
com a temperatura indica um aumento da sinterizagcdo dos materiais obtidos em
funcdo do aumento da temperatura.

Todos os materiais obtidos apresentam valores de TRF e AA superiores
aos recomendados pelas normas brasileiras para a fabricacdo de materiais
ceramicos estruturais.

Na tabela 5.8 também se pode observar, que a TRF diminui a medida que
aumenta o teor de LV adicionado a mistura de argilas, comportamento ja observado
nos materiais obtidos por prensagem, com excecdo do valor da TRF para a

concentracdo de 65 %-p de LV tratada termicamente a 1050 °C.



Tabelas 5.8 — Caracteristicas ceramicas das mistura LVAMSL ap6s queima

% em peso de LV adicionada

Propriedade
45 50 65
750°C/1h
TRF (MPa) 8,32 £0,35 5,77 £0,18 4,70+0,41
AA (%) 16,16 + 0,66 19,11 £ 0,72 17,93 £0,05
PA (%) 25,48 £ 0,92 29,11 £ 0,97 27,47 £0,10
RLq (%) 4,70 £0,23 5,46 £ 0,27 3,28 £0,22
850°C/1h
TRF (MPa) 20,38 £ 0,35 15,13 £ 0,47 14,96 £ 0,35
AA (%) 8,57+1,11 7,71+£0,43 11,37 £0,35
PA (%) 12,27 £0,83 12,60 £0,75 18,61 £ 1,37
RLg (%) 9,57+£0,12 10,79 £ 0,74 8,04 + 0,36
950°C/1h
TRF (MPa) 22,23 +1,80 18,66 + 1,16 17,38 £0,25
AA (%) 3,82 +0,39 5,92 +0,04 11,37 £0,54
PA (%) 6,17 £ 0,23 8,97 £ 0,95 17,24 £ 0,86
RLq (%) 11,72 + 0,52 11,10 + 0,26 8,51+ 0,68
1050°C/1h
TRF (MPa) 24,75 +1,39 11,72 +0,63 19,33+1,11
AA (%) 2,34+£0,48 5,18 + 0,30 5,24 + 0,63
PA (%) 5,73+0,79 8,10 £ 0,47 7,42 £ 0,96
RLq (%) 11,70 £ 0,57 11,46 £0,43 11,88 £0,91

5.3 Mineralogia e microestrutura das misturas LVAMS

L extrudadas

90

A Figura 5.19 (a-b) mostra a micrografia obtida por MEV da regiao de

(o]
fratura da mistura com incorporacgéo de 50 % em peso de LV e queimada a 950 C.
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LVAMSL (1:1) - 950 °C/1 h

Figura 5.19. Micrografias obtidas por MEV nos modos
eletrosecundérios e retroespalhados na regido de fratura da mistura

com incorporacdo de 50 % em peso de LV, extrudada e queimada a

(0]
950 C: a) Mistura LVAMSL (1:1) 1000X.; b) Mistura LVAMSL (1:1)
4000X.

Na micrografia para baixo aumento (Figura 5.19-a), pode-se observar que
a amostra apresenta uma grande quantidade de poros de tamanho inferior a 10 pum,
0 que se confirma a maiores aumentos (Figura 5.19-b), onde se vé que a
microestrutura é formada por uma fase constituida por pequenos graos
interconectados e uma outra fase formada por poros, ambas de tamanho inferior a 2

um. Esta grande quantidade de poros, provavelmente resultante da liberacdo de
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gases durante a decomposicao da H,O, FeOOH e Al(OH)s, presentes na argila e na
LV, pode explicar a diminuicdo da TRF para as composi¢cdes com teor de LV
superiores a 45 %-p.

Uma analise por EDS dos pés resultantes da moagem das amostras da
mistura LVAMSL com 50 %-p de LV, tratadas termicamente a 750 °C e 1050 °C é
mostrada na Tabela 4.9 e suas micrografias na Figura 5.20-(a-d).

LVAMSL (1:1) -750°C/1 h LVAMSL (1:1) -1050 *C/1 h
B
5i

Figura 5.20 . Micrografias obtidas por MEV nos modos eletrosecundarios e
retroespalhados do p6é da mistura LVAMSL (1:1) com incorporacdo de 50
%-p de LV, extrudada tratada termicamente a: a) 750 °C/1 h — 2000X; b)
950 °C/ 1 h - 4000X.
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As micrografias revelam fragmentos de material maiores que 2,5 um, para
ambas as composicdes, ndo se detecta a presenca de fase liquida, mesmo a
temperaturas de 1050 °C, o que permite afirmar que o mecanismo de sinterizac&o
até 1050 °C ocorre por reacdo em estado solido. A andlise por EDS, revela, que
ambos o0s materiais apresentam uma composicdo semelhante como se deveria
esperar, com a presenca de Fe;03, SiO,, Al,O3 em maior quantidade e em menor

proporcao KO, TiO, e CaO.

Tabela 5.9 — Microanalise por EDS das misturas
LVAMSL com 50 % de LV extrudadas

Determinacéo (%-p) 750°C/1h 1050°C/1h

Sio, 38,87 38,88
Fe,O, 35,02 36,08
ALO, 16,15 18,20
TiO, 4,65 4,26
CaO 3,49 2,36
K,0 1,82 0,21

A identificacdo das fases minerais presentes no material tratado termicamente
a 1050 °C (Figura 5.21) revela a presenca de quartzo, hematita, plaglioclasio e
clinopiroxenio. E importante lembrar que a fase mineral plaglioclasio representa uma
familia de solucdes sélidas de um grupo de minerais que possuem a formula geral
(Ca,Na)AI(Al,Si)Si,Og entre os quais 0 mais conhecido ¢é a: albita. Ja o clinopiroxenio
de formula geral (Mg, Fe, Ca)(Mg,Fe)Si,Og cujos representantes mais conhecidos
sao diosidio, o espomudeno e a pigeonita. Todas estas fases séo feldspatbides, ou
seja, materiais fundentes, o que explica o porqué nao foi possivel produzir estes

materiais a temperaturas superiores a 1050 °C, uma vez que as mesmas fundiram.
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Figura 5.21. Difracdo de Raios da mistura LVAMSL (1:1) extrudada e
tratada termicamente a 1050 °C/ 1 h: P = Plaglioclasio; Q = Quartzo; H =

Hematita; Cl = Clinopiroxenio.

5.4 Avaliacédo das amostras extrudadas LVAMSL por lixiviagcao e solubilizagao

AplOs processamento e queima dos materiais extrudados, foram
selecionadas seis amostras para a realizacdo do estudo de lixiviagao e solubilizacéo,
de acordo com a norma NBR 10004 [50]. Uma das razbes para este estudo € que a
LV € um residuo classificado segundo a norma NBR 10004, como perigoso. Por esta
razdo, para verificar a possibilidade da utilizacdo deste residuo na fabricacdo de
novos produtos, torna-se necessaria a imobilizacdo de metais pesados presentes na
sua composicao para sua classificacdo como material inerte, segundo as normas
ambientais.

Nos ensaios de lixiviagao e solubilidade, foram tratadas seis amostras (1

kg de cada) como mostra a Tabela 5.10.
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Tabela 5.10 — Codificagdo das amostras LVAMSL
para o ensaio de lixiviagcao e solubilizagéo

% de LV em peso

Temperatura (°C) A5 65
750 Al A4
850 A2 A5
1050 A3 A6

O resultado do estudo de lixiviagdo das amostras da mistura LVAMSL se
apresenta na Tabela 5.11.

O resultado do ensaio de lixiviagdo, NBR — 10005/04 [58], mostra que 0s
valores obtidos apds o ensaio para as amostras estudadas estao dentro dos limites

recomendados pela norma NBR — 10004/04.

Tabela 5.11 — Resultado do ensaio de lixiviagdo da mistura LVAMSL extrudada

Elemento Al A2 A3 A4 A5 A6 Limite*
Cadmio (mg/L) 0,04 0,03 0,02 0,03 0,02 0,02 0,5
Chumbo (mg/L) 0,42 0,17 0,14 0,17 0,14 0,10 1,0
Cromo total (mg/L) 0,54 006 <0,02 1,08 0,46 0,03 5,0
pH a 25 °C 5,38 5,01 496 6,02 5,18 4,97 N.E.

* Norma NBR 10004/04

O resultado da analise do ensaio de solubilizagdo segundo a NBR
10006/04 [59] das misturas de LVAMSL (Tabela 5.10) é mostrado na Tabela 5.12.

Com os resultados obtidos, observa-se que a solubilidade do material
diminui com o aumento da temperatura de queima, fazendo com que a mistura

argila-lama se torne inerte.
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Tabela 5.12 - Resultado do ensaio de solubilizagdo da mistura LVAMSL

45 % em peso de LV 65 % em peso de LV
Elemento 750°C 850°C 1050°C 750°C 850°C 1050°Cc ~ Limite*

Al A2 A3 A4 A5 A6
Aluminio (mg/L) 13,00 5,00 0,37 29,00 8,00 2,23 0,20
Cadmio (mg/L) 0,04 0,04 0,04 0,03 0,03 0,10 0,005
Chumbo (mg/L) 0,03 0,02 0,02 0,03 0,02 0,01 0,01
Cobre (mg/L) 0,02 0,02 0,02 0,03 0,02 0,01 2,00
Cromo total (mg/L) 0,89 0,15 < 0,02 256 1,01 0,03 0,05
Ferro (mg/L) 1,24 0,24 0,06 1,48 0,53 0,14 0,30
Sodio (mg/L) 121,40 53,20 14,10 230,10 96,30 18,70 200
Zinco (mg/L) 0,04 0,09 0,06 0,04 0,07 0,06 5,0
pHa 25°C 9,40 8,40 7,49 10,12 8,80 8,07 6,0a95

* Norma NBR 10004/04

Isso € comprovado pelos resultados apresentados pelas composicdes
tratadas termicamente a 1050 °C que apresentam menores quantidades de cromo,
cobre e zinco do que o estabelecido por norma, com excec¢ao do aluminio, chumbo e
cadmio. J& a amostra queimada a 750 °C apresenta valores altos de aluminio,
cadmio, cromo e ferro, enquanto que a amostra tratada a 950 °C,apresenta aluminio,
cromo, cadmio e chumbo em quantidades maiores que o limite aceito. E importante
observar que os elevados valores de solubilizacdo para o Al e o Fe se justificam uma
vez que estes elementos estdo presentes na argila e na LV em quantidades
elevadas sendo constituintes naturais destas matérias primas. Desta forma, seu teor
acima do limite estipulado por norma é questionavel do ponto de vista de problemas
ambientais. J& para os elementos chumbo, cadmio e cromo presentes nos materiais
obtidos a 750 e 850 °C torna-se necessario o aumento do tempo ou da temperatura
de coccdo para sua imobilizagdo. Outro aspecto que merece especial atencédo é a

presenca de sodio dentro dos limites estabelecidos por norma em ambos 0s ensaios.
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6 CONCLUSOES

O estudo do comportamento térmico da LV mostrou que este material nao
apresenta alteracdes significativas em suas dimensdes no intervalo de temperatura
de 750-950 °C, contraindo aproximadamente 10 % até 1200 °C, e fundindo

completamente a temperatura 1350 °C.

O estudo da evolugdo das fases com a temperatura por DRX mostrou
gue entre 750-950 °C as fases minerais cristalinas dominantes presentes na LV sao
hematita e sodalita e que entre 750-1150 °C ocorre uma série de reacdes com a
formacdo de fases intermediarias que dao lugar a formacdo de fases do tipo

feldspatéide como a nefelina.

Os dados das caracteristicas ceramicas da lama vermelha pura (LVO)
mostraram que a sua utilizacdo na producdo de corpos ceramicos s6 € possivel
mediante a queima em temperaturas superiores a 1100 °C para materiais

prensados.

A caracterizacdo da argila AMO mostrou que esta matéria prima apresenta
uma elevada plasticidade devido ao seu pequeno tamanho de particula, e que esta
constituida pelas fases minerais (detectadas no difratograma): Caolinita e Quartzo, e
Anatasio, com cor de queima creme. A determinacdo das caracteristicas ceramicas
mostrou que este material apresenta elevada RL (~17,07 %) apds queima e com

valores elevados de TRF (~24,20 MPa) ap6és queima a 1150 °C.

O resultado dos ensaios de caracterizacdo da argila ASLO mostrou que
esta argila apresenta baixa plasticidade, com elevada quantidade de quartzo na sua
composicdo, apresentando elevado tamanho de particula. As fases minerais
identificadas por DRX na sua composicao foram: Caolinita, Quartzo e Hematita com
pequenas quantidades de feldspatos. A determinacéo das propriedades ceramicas
revelou que esta argila apresenta cor de queima alaranjada, e que a TRF, a RL e
AA, apresentam menores desempenhos quanto aos da argila AMO tomando como
referéncia os valores estabelecidos pelas normas NBR 6113 e 6220 para tijolos



98

macicos (TRF: 2,0 MPa — AA: ndo especificada), tijolos furados (TRF: 5,5 MPa — AA:
25,0 %) e telhas (TRF: 6,5 MPa — AA: 20,0 %).

A andlise das variaveis de processamento ceramico das misturas LVAM
prensadas e processadas na temperatura de queima de 750 °C revelou bons
resultados para teores menores e iguais a 25 %-p de LV.

Para concentracdes de LV entre 5 e 45 %-p, na mistura prensada LVAM,
no intervalo de temperatura de 850-1050 os valores de TRF e AA determinados,
foram superiores aos estabelecidos pelas normas NBR 6113 e 6220, podendo ser
estas composicOes uma alternativa econémica e interessante para a fabricacdo de

materiais estruturais.

A mistura LVASL apesar de apresentar menor desempenho quanto as
propriedades ceramicas (TRF, AA), quando comparada a mistura LVAM tomando-se
como referéncia o estabelecido pelas normas NBR 6113 e 6220, a avaliacdo das
propriedades ceramicas possibilitou adi¢cdes de até 55 %-p de LV a temperaturas de
950 a 1.050 °C com TRF superior a 4 MPa.

A mistura de ambas as argilas com LV (LVAMSL) permitiu obter materiais
prensados com boas caracteristicas ceramicas até teores de 65 %-p de LV,

mediante queima a temperaturas 950 a 1.050 °C com TRF superior a 3 MPa.

As misturas de LV com as argilas AM, ASL e AMSL proporcionou a
obtencdo de materiais com diferentes tonalidades, o que pode ser utilizado para se

obter materiais com boa aparéncia apos queima.

O resultado das medidas das propriedades ceramicas da mistura LVAM
extrudada, mostrou que é possivel obter corpos ceramicos estruturais por extrusao
com esta argila, com valores destas propriedades superiores aos estabelecidos em
norma. Entretanto, devido a sua alta plasticidade houve muita dificuldade em se

extrudar a massa e controlar os produtos apos extrusao.
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Os resultados obtidos mediante o estudo das variaveis de processamento
ceramico das trés composi¢coes da mistura LVAMSL (45, 50 e 65%), indicam que
apos 24 h de secagem 0s corpos apresentam boas condicbes de manuseabilidade,

apresentando tenséo de ruptura a flexdo em trés pontos em torno de 4 MPa.

Foi possivel observar que concentracdes entre 35 — 55 %-p de LV
diminuem as propriedades ceramicas do material, porém os valores alcangcados séo

superiores aos exigidos por norma.

Foi observada por MEV a auséncia de fase liquida nas amostras do
material analisado (mistura LVAMSL — extrudada), o que indica que a sinterizacao

no intervalo de temperatura de queima das mesmas se da em estado sélido.

Com excec¢ao da mistura LVAMSL extrudada com teor de 50 e 65% em
peso de LV processada termicamente a 750 °C, todas as outras misturas tratadas as
temperaturas de 850, 950 e 1.050 °C apresentaram resultados compativeis ou
superiores aos das normas NBR — 6113 e 6220 [48,49], para producdo de materiais

ceramicos estruturais.

O ensaio de lixiviagdo dos materiais extrudados LVAMSL realizado de
acordo com a norma NBR 10005/04 mostrou que os materiais produzidos estao

dentro dos limites estabelecidos pela norma.

O resultado do ensaio de solubilizacdo realizado de acordo com a norma
NBR 10006/04 mostrou que a medida que aumenta a temperatura, a solubilidade
dos elementos presentes nos matérias obtidos diminui, estando dentro dos limites
estabelecidos por norma apenas as composicdes tratadas termicamente a 1050 °C.
Para as outras composicdes 0s elementos cadmio, chumbo, aluminio, ferro e cromo,
apresentaram concentragfes superiores as estabelecidas por norma, 0 que

classifica os materiais produzidos como néo inertes classe Il — A.

Este resultado permitiu concluir que é necessario aumentar o tempo de
gueima para as temperaturas inferiores a 1050 °C como forma de imobilizar os
elementos pesados presentes. Entretanto, o aluminio e o ferro se justificam por

estarem em elevadas concentragfes na composi¢cdo natural das argilas e da LV.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar por dilatometria e DRX in situ a alta teperatura a regidao de
concentracbes de 45-65 %-p para se determinar com precisdo as causas da

diminuicdo das propriedades mecanicas.

Analisar a composicdo de material extrudado e tratado termicamente a
950 °C/1 h, de acordo com as normas NBR 10005 e 10006, para determinar a
presenca de elementos pesados.

Estudar as propriedades ceramicas das misturas com elevados teores de
LV com tempos maiores de coccado (2 — 3 h) as temperaturas de 750, 850 e 950 °C,

realizando ensaios de lixiviacao e solubilidade.

Aplicar os resultados obtidos neste trabalho de forma a ampliar as escalas
para planta piloto e/ou industrial, ou realizando-se ensaios numa pequena industria
da regido que permita o acompanhamento e monitoramento dos materiais

produzidos.
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APENDICE A — Valores médios e caracteristicas das propriedades ceramicas do
residuo LVO, avaliados a partir dos cp’s produzidos por prensagem,

para cada temperatura de estudo.

Propriedades ceramicas dos cp’s prensados de LV ap6s queima

T(C) RL®%) T.RF.(MPa) ME.A. (gcm?  AA (%) PA (%) Cor

750 0,72+0,08 1,48+0,14 1,39+0,03 37,25+0,93 55,27+1,23 Vermelho claro

850 1,02+0,13 1,73%0,51 1,43 +0,03 37,57 +0,08 56,08 +2,00 Vermelho

950 1,81+0,23 2,34+0,07 1,44 +0,04 33,00+0,09 51,38+2,06 Vermelho escuro
1.050 4,41+0,32 3,44+0,58 1,52 +0,02 32,62+0,52 47,11+1,09 Marrom

1.150 8,42+0,94 8,38+0,74 1,75+0,03 25,74+0,65 36,89+1,77 Marrom escuro
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APENDICE B — Valores médios e caracteristicas das propriedades ceramicas das
argilas AMO e ASLO, avaliadas a partir dos cp’s produzidos por

prensagem, para cada temperatura de estudo.

Propriedades ceramicas dos cp’s prensados da argila AMO apés queima

T(C) RL (%) T.RF.(MPa) M.EA. (gcm®  AA (%) PA (%) Cor
850 3,14+025  370%+040  1,36%0,10 32,67+1,29 5280+1,17 Creme
950 514044 420040  1,42%0,11 31,44+1,29 50,28+1,36 Creme

1.050 6,21+027  7,00+040  1,51%0,02 27,46 £0,04  43,95+1,27 Creme
1150  17,07+0,29  2420+3,20 2,06 +0,09 9,81+1,62 1576+1,98 Creme

Propriedades ceramicas dos cp’s prensados da argila ASLO apds queima

T(CC) RL®%) T.RF.(MPa) M.EA. (glcm?) AA(%) PA (%) Cor
850 0,10+0,06 1,20+0,10 1,78+0,02  18,17+122 28,94+200 Vermelho
950  0,26+0,05 1,90 +0,40 1,78+0,04  18,66+2,00 22,40+3,00 Vermelho

1.050 0,93+0,21 2,00+ 0,50 1,81+0,06  17,51+3,13 28,00+4,67 Vermelho

1.150 2,36+0,64 4,10 0,30 1,91+0,02  1424+144 20,85+128 Vermelho
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APENDICE C - Valores médios das propriedades ceramicas da mistura LVAM

avaliadas a partir

dos cp’s produzidos por

prensagem,

modificando-se os teores de LV e as temperaturas de estudo.

Tabela 1 — Retracéo Linear Total (%) modificada seg

undo o processamento das misturas de LV + AM.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam

a Vermelha) em peso

T (°C)

5%

15%

25%

35%

45%

55%

65%

75%

750

850

950

1.050

2,21 +0,03

3,15+0,10

4,62 +£0,09

6,12 +0,19

2,05 +0,05

3,25+0,03

5,59 +0,15

7,76 +£0,27

1,85+0,08

4,14 £ 0,15

7,56 +0,25

1,45 +0,05
525+0,17

8,68 + 0,30

1,16 + 0,04

4,99+0,21

9,81+0,43

0,77 £0,03
558 +0,11

8,83+0,31

0,56 + 0,00

5,78 +0,23

7,24 +0,09

12,12 +0,34 15,75+0,19 18,71+0,15 18,65+0,24 17,47 +0,12

0,43 +0,00

4,97 £0,16

6,03 +0,04

14,06 £0,21

Tabela 2 — Absorcéo de Agua (%) modificada segundo o processamento das misturas de

LV + AM.

T (°C)

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama

Vermelha) em peso

5%

15%

25%

35%

45%

55%

65%

75%

750

850

950

1.050

24,48 +£0,22

22,54 +0,45

21,38+0,41

18,39 +0,33

23,50 +£0,67

22,57 +0,87

19,36 £0,91

16,90 £ 0,82

25,98 £ 0,64

21,50+041

16,63 +0,77

12,75 +0,45

26,88 +1,15 29,04 +0,92 30,08+1,28 30,79 +0,91
22,64 +0,76 22,55+0,80 22,64+0,80 23,88 +0,52

14,63 +0,53 14,29+0,26 18,01+0,81 22,65+0,96

6,93 +0,22

2,67 +0,12

3,63 +0,26

4,79+0,21

32,66 0,96

27,85+1,03

25,76 £0,74

10,50 + 0,46

Tabela 3 — Porosidade Aparente (%) modificada segundo o processamento das misturas de

LV + AM.

T (°C)

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama

Vermelha) em peso

5%

15%

25%

35%

45%

55%

65%

75%

750

850

950

1.050

38,46 +£0,25

36,82 +£0,39

36,09 £ 0,49

18,39+ 0,96

38,00 £0,69 40,85 +0,52

37,31+0,90 36,65 +0,60

3455+1,19 31,33+1,04

31,33+1,06 25,55+0,61

42,18 +1,09 44,51+0,82 45,78 +1,06 46,89 +0,72
38,54 +£0,74 38,94+0,80 39,59+0,85 41,76 +£0,92
28,65+1,06 29,05+0,37 34,14+1,42 40,64 +£0,95

1581+0,46 7,03+0,29 9,71+0,49 12,18+0,48

48,65 0,73

45,76 £0,93

43,96 +0,70

23,78 £1,08
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Tabela 4 — Tensédo de Ruptura a Flexdo em 3 Pontos ( MPa) modificada segundo o processamento

das misturas de LV + AM.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso

T (°C)
5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%

750 6,85+0,11 5,66+021 333+0,15 2,99+0,04 1,62+0,09 1,10+0,01 0,97+0,02 0,94 +0,05
850 10,52+0,11 7,58+0,36 7,66+0,37 8,24+0,39 562+0,26 6,48+0,15 4,43+0,22 3,17+0,04
950 12,50+0,09 14,07+0,29 11,43+0,20 15,01+0,50 17,75+0,57 12,72+0,56 6,61+0,22 3,64 +0,08

1.050 12,41+0,37 21,70+1,09 21,94+0,28 30,68+1,11 41,53+1,09 19,04+0,92 20,57 +0,98 24,79 £0,13
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LVASL

prensagem,

modificando-se os teores de LV e as temperaturas de estudo.

Tabela 1 — Retracéo Linear Total (%) modificada seg

undo o processamento das misturas de LV + ASL.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam  a Vermelha) em peso

T (°C) 5% 15% 25% 35% 45% 55% 65%

75%

750 -0,31+0,00 -0,31+0,00 -0,25+0,00 -0,31+0,00 -0,25+0,00 -0,19+0,00

850 -0,44+0,00 -0,13+0,00 -0,13+x0,00 1,05+0,03 1,05+0,08 2,06+0,07

950 -0,37+£0,00 0,44+0,00 099+003 216+0,05 267+0,06 2,75+0,00

1050 (31+0,00 1,27+0,07 1,65+0,07 4,13+0,10 4,06+0,20 4,87 +0,22

-0,19 £ 0,00

2,03 +0,09

3,06 +0,04

6,54 £ 0,27

0,12 £ 0,00

2,56 +0,09

3,87 +0,15

6,95 +0,32

Tabela 2 — Absorcéo de Agua (%) modificada segundo o processamento das misturas de

LV + ASL.

Proporcdes dos teores de adicdo do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso

T (°C)

5%

15%

25%

35%

45%

55%

65%

75%

750 1321 +0,36

850 13,54 +0,46

950 14,43 +0,47

1.050 12.555+0,37

13,34 £0,29

13,39 £0,26

13,47 £0,54

11,43 +£0,54

15,40 £0,51

15,03 £0,36

14,86 £ 0,43

14,94 +0,48

15,05 +0,19

14,26 £ 0,55

12,83 £0,47

10,19 +0,53

16,22 +0,31

14,26 £ 0,53

14,17 £ 0,46

11,24 +0,43

18,72 £0,38

16,66 + 0,30

16,29 £ 0,56

13,46 +0,53

22,26 +0,73

21,20 +0,58

19,44 +0,48

13,34 +0,71

24,93 +0,26

23,16 £ 0,57

21,97 £0,67

10,64 +0,13

Tabela 3 — Porosidade Aparente (%) modificada segundo o processamento das misturas de

LV + ASL.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso

T (°C)

5% 15% 25% 35% 45% 55% 65%

75%

750 25,96+0,59 26,55+0,53 29,86 +0,79 29,60+0,27 31,45+0,48 34,56 +0,83 39,16 +0,89

850 26,65+0,74 26,56 +0,39 29,12+0,54 28,52+0,81 28,52+1,27 32,64+0,41 38,58 +0,68

950 27,70+0,69 26,37 +1,12 29,09+0,68 26,48+0,73 28,96 +0,65 32,34+0,71 36,76 +0,63

1.050 24,96 £+0,58 23,86 +0,94 29,14+0,73 22,31+0,84 24,41+0,73 28,90+1,31 27,22+1,30

42,23 +0,27

40,92 +0,59

40,27 £0,91

22,60 +£1,06
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Tabela 4 — Tensédo de Ruptura a Flexdo em 3 Pontos ( MPa) modificada segundo o processamento

das misturas de LV + ASL.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso

T (°C)
5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%

750 4,84+007 573+0,33 4,50+011 6,07+020 8,61+0,16 4,96+0,19 2,71+0,14 1,83+0,02
850 561+024 786+040 6,11+030 8,69+0,30 8,69+0,48 10,52+0,39 3,35+0,10 3,21+0,17
950 5,19+0,28 6,77+030 7,33+0,34 9,35+0,30 14,08+0,66 10,82+0,52 6,37+0,31 5,61+0,05

1.050 6,50+0,27 9,22+0,41 7,64+0,35 11,55+0,19 16,60+0,43 12,28 +0,50 16,08 +0,78 17,46 +0,93
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APENDICE E - Valores médios das propriedades ceramicas da mistura LVAMSL

avaliadas a partir dos cp’s produzidos por prensagem, modificando-

se os teores de LV e as temperaturas de estudo.

Tabela 1 — Retracao Linear Total (%) modificada seg

undo o processamento das misturas de LV + AMSL.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam

a Vermelha) em peso

T (°C) 5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%
750 0,25+0,00 0,37+0,00 050+0,00 0,50+0,00 0,25=%0,00 0,58+0,04 0,62+0,00 0,25+0,00
850 0,49+0,03 1,09+0,03 1,14+0,03 387+0,15 3,48%0,08 4,61+0,10 6,19+0,13 3,62+0,05
950 1,11+0,05 2,31+0,08 4,00%+0,14 6,68+0,20 4,65%0,09 553+0,11 7,31+0,07 4,95%0,06

1.050 2,54+006 4,96+0,03 6,94+0,09 967+007 10,33+0,16 6,68+0,12 9,25+0,28 6,47 0,20

Tabela 2 — Absorcéo de Agua (%) modificada segundo

0 processamento das misturas de LV + AMSL.

Proporcdes dos teores de adicdo do rejeito LV (Lama

Vermelha) em peso

0
e 5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%
750 15,83+0,29 16,25+0,34 18,90+0,54 17,57+0,34 23,20+0,45 19,56 £0,54 21,42 +1,05 28,03+0,68
850 16,03+0,37 16,17+0,22 17,42+0,62 14,25+0,19 19,39+0,78 14,54+0,49 17,50+0,55 25,62 +£0,95
950 15,84+0,32 14,65+0,23 13,38+0,28 9,95+0,32 18,67 +0,75 14,18 £0,72 14,79+0,54 24,25+0,81
1.050 12,54+0,60 10,45+0,31 8,95+0,17 6,57+0,34 8,93+0,29 12,46+0,55 10,42+0,60 19,76 +0,32
Tabela 3 — Porosidade Aparente (%) modificada segundo o processamento das misturas de LV + AMSL.
Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso
0
e 5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%
750 29,26 +0,44 30,13+0,58 33,86+0,61 32,43+0,48 39,15+0,34 35,74+0,60 38,33+1,37 44,95+0,59
850 29,64+0,55 30,18+0,30 32,15+0,76 28,36 +£0,33 36,05+1,27 29,91+1,24 3353+1,39 43,39+1,25
950 29,53+0,40 28,94+1,30 26,65+0,79 21,68+0,53 34,78+1,07 28,76+1,16 30,98+0,69 42,56+0,79
1.050 24,97+1,18 21,63+0,78 19,71+0,31 15,43+0,67 20,44+0,56 26,59+0,97 24,66+1,07 36,90+0,41
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Tabela 4 — Tensédo de Ruptura a Flexdo em 3 Pontos ( MPa) modificada segundo o processamento

das misturas de LV + AMSL.

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lama Vermelha) em peso

T (°C)
5% 15% 25% 35% 45% 55% 65% 75%

750 4,13+0,23 5,11+0,40 4,88+0,22 6,39+0,22 134+0,06 182+005 3,74+0,09 1,14+0,08
850 742+036 6,93+031 7,62+022 16,47+0,79 3,66+0,05 4,14+024 855+0,26 2,90+0,11
950 8,41+0,44 10,26+0,42 10,84+0,39 20,27+0,71 6,20+0,13 6,18+0,17 11,48+0,36 3,23+0,14

1.050 10,18 +0,58 15,13+0,51 18,63+0,86 28,65+1,15 18,07+0,50 8,42+0,41 19,03+0,14 10,16 £0,26
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APENDICE F — Valores médios das propriedades ceramicas das misturas LVAMSL
avaliadas a partir dos cp’s produzidos por extrusao, modificando-

se o teores de LV e as temperaturas de estudo.

Tabela 1 — Retracao Linear (%) modificada segundo o

processamento das misturas de LV + AM

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam

a Vermelha) em peso

Temperatura (°C) 45% 50% 65%
Ar Ambiente — 48h 3,57+0,12 3,15 +0,08 3,78+0,17
110 - 24h 4,25 +0,13 3,95+0,15 3,33+£0,12
750 4,70+0,12 5,38 £ 0,22 3,28+0,11
850 9,35+ 0,44 10,69 + 0,44 8,15+ 0,33
950 11,91 £0,39 11,18 £0,24 8,51+0,34
1.050 11,47 £0,36 11,55+0,33 11,88 £ 0,46

Tabela 2 — Absorcéo de Agua (%) modificada segundo o processamento das misturas de LV + AM

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam  a Vermelha) em peso

Temperatura (°C) 45% 50% 65%

Ar Ambiente* — 48h — — _

110* — 24h - - -
750 15,87 +0,53 19,11 + 0,36 17,93 +0,03
850 8,89 £ 0,05 8,15+0,26 12,32 +0,47
950 3,89 £ 0,07 5,92 £0,02 11,37 £ 0,27
1.050 5,20+0,10 5,18 +£0,15 5,24 £0,22

* O método utilizado ndo propiciou a formulacdo de dados devido ao

corpo de prova encontrar-se a verde e degradar-se na agua em fervura.
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Tabela 3 — Porosidade Aparente (%) modificada segun  do o processamento das misturas de LV + AM

Proporcdes dos teores de adicao do rejeito LV (Lam  a Vermelha) em peso

Temperatura (°C) 45% 50% 65%
Ar Ambiente* — 48h - - -
110* — 24h - - -

750 30,17 £ 0,86 35,73 +0,53 34,04 £ 0,02

850 19,43+0,05 18,44 + 0,74 26,69 £ 0,79

950 9,54 + 0,13 14,21 + 0,06 25,01+0,41

1.050 11,80+ 0,14 12,59 + 0,33 12,89 + 0,37

* O método utilizado nédo propiciou a formulacdo de dados devido ao corpo de prova

encontrar-se a verde e degradar-se na agua em fervura.

Tabela 4 — Tensdo de Ruptura a Flexdo em 3 Pontos ( MPa) modificada segundo o

processamento das misturas de LV + AM

Proporcdes dos teores de adicdo do rejeito LV (Lam

a Vermelha) em peso

Temperatura (°C) 45% 50% 65%
Ar Ambiente — 48h 4,48 £0,11 3,95+0,10 2,98 £ 0,06
110 — 24h 10,66 + 0,26 4,36 £ 0,44 8,06 £ 0,38
750 8,32+0,35 5,77 £ 0,09 4,44 + 0,09
850 20,07 £0,77 15,13 +0,23 15,02 + 0,46
950 22,23 +0,90 18,66 + 0,58 17,47 £ 0,54
1.050 24,75 £ 0,69 11,72 +0,31 19,33+ 0,56
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APENDICE G - Fotos dos corpos de prova preparados por prensagem uniaxial das
misturas de LV com as argilas AM, ASL e AMSL.

Figura 1. Corpos de prova da mistura prensada LVAM.



119

Figura 2 . Corpos de prova da mistura prensada LVASL.

Figura 3. Corpos de prova da mistura prensada LVAMSL.
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