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RESUMO

A influéncia da temperatura de queima nas propriedades tecnolégicas da ceramica
incorporada com lodo da estacéo de tratamento da agua foi avaliada. O lodo e a argila
foram submetidos inicialmente aos testes da caracterizacdo para determinar a
composi¢do quimica, fisica, mineraldgica, o comportamento térmico, 0s aspectos
morfologicos e a avaliagdo toxicologica. As misturas foram preparadas com quantidades
de 0, 10, 15 e 20 % de lodo incorporado na argila. Os corpos de provas sao
retangulares, com dimensfes de 70 X 30 X 5 mm. Os corpos de provas foram
gueimados nas temperaturas de 800, 900, 1000 e 1150 °C em um forno de ceramica.
As propriedades ceramicas relacionadas a retracdo linear, perda ao fogo, absorcao de
agua e tensao de flexdo de ruptura foram determinadas. Os resultados indicam que a
incorporacéo do lodo aumenta a perda ao fogo, absorcédo de agua e reduz a tenséo de
flexdo dos corpos de provas ceramicos. Esta € uma conseqiéncia das mudancas
causadas na porosidade pela perda de massa durante o estagio de queima. Os
resultados também mostraram que a temperatura de queima interfere na qualidade do
produto. Quanto maior a temperatura de queima, maior sera a retracao, perda ao fogo e
a tensdo de flexdo e menor serd a absorcdo de dgua. A andlise estatistica destas
variaveis mostrou que tem diferenca significativa entre uma matriz de ceramica pura em
relacdo a matriz com incorporacao de lodo, mas atendem as normas brasileiras, quando
seguidos os procedimentos e também as propor¢des citadas neste projeto. A analise de
toxicidade dos materiais mostrou que apdés a confeccdo dos corpos de provas
incorporados com lodo proveniente da estacdo de tratamento de efluentes de uma
empresa téxtil da regido de Joinville, Santa Catarina, ndo mostraram caracteristicas
toxicas ao meio ambiente.



ABSTRACT

The influence of firing temperature on the technological properties of ceramic
incorporated with sludge from water treatment plant was evaluated. The silt and clay
were subjected to tests for characterization to determine the chemical, physical,
mineralogical, thermal behavior, the morphological and toxicological evaluation. The
mixtures were prepared with amounts of 0, 10, 15 and 20% of sludge built on clay. The
test samples are rectangular, with dimensions of 70 X 30 X 5 mm. The test samples
were fired at temperatures of 800, 900, 1000 and 1150 ° C in a ceramic oven. The
ceramic properties related to linear shrinkage, loss on ignition, water absorption and
bending load of rupture were determined. The results indicate that the incorporation of
the sludge increases the loss on ignition, water absorption and reduces the bending load
of ceramic test samples. This is a result of changes in porosity caused by weight loss
during firing. The results also showed that the firing temperature interferes with the
quality of the product. The higher the firing temperature, the greater the shrinkage, loss
on ignition and bending load and lower the water absorption. Statistical analysis showed
that these variables have significant difference between an array of ceramic matrix
compared with the incorporation of sludge, but meet Brazilian regulations, when
followed the procedures and also the proportions cited in this project. The analysis
showed that toxicity of the material after preparation of test samples incorporated with
sludge from the treatment plant effluent from a textile company in the region of Joinville,
Santa Catarina, showed no toxic characteristics of the environment.



1. INTRODUCAO

As industrias téxteis constituem fator de grande importancia na economia
brasileira, e o Estado de Santa Catarina concentra um grande numero dessas
industrias, algumas das mais importantes desse setor no Brasil, instaladas
principalmente na regido do Vale do Itajai. A atividade econdmica predominante na
regido de Joinville estd embasada na industria, dividida principalmente nos setores
téxtil, metal-mecénico e plastico. O aumento da industrializacdo na ultima década teve
como consequéncia o aumento significativo na geracéo de residuos.

Embora haja a necessidade do enquadramento legal dos residuos industriais
seguindo a resolucdo CONAMA, é dificil e oneroso para as empresas trata-los, pois a
maior parte das tecnologias existentes € inviavel por apresentarem altos custos de
implantacdo e manutencdo, ou ainda, terem sido desenvolvidas em outros paises
necessitando de adequacao as empresas brasileiras.

Um exemplo disso é o sistema de tratamento bioldgico de efluentes implantado
por uma empresa da regido, que atua no ramo da industria téxtil, a qual adquiriu um
sistema de tratamento com tecnologia italiana e adaptou-o ao seu processo. Este
processo apesar de inUmeras vantagens resultou na geracdo de um residuo solido em
larga escala. Esta empresa, atualmente gera uma quantidade deste residuo de
aproximadamente 250 m?® por més, tornando seu acondicionamento oneroso para
empresa e prejudicial ao meio ambiente. Assim surgiu o interesse na formagéo de uma
parceria Empresa/Universidade com o intuito de analisar a viabilidade econdmica de
aproveitamento do lodo gerado no sistema de tratamento da empresa nho
desenvolvimento de novos materiais, 0 que poderia minimizar os impactos ambientais
gerados pelo acondicionamento destes rejeitos no aterro industrial da empresa,
culminando no prolongamento da vida atil do aterro.

A sociedade cada vez mais tem exigido das empresas, tanto publicas quanto
privadas a implementacdo de politicas ambientais que geralmente iniciam pelo

tratamento de efluentes. As empresas estdo fazendo sua parte no momento em que
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tratam os efluentes gerados nos processos de produgcdo e procuram formas de
acondicionamento dos residuos gerados nos sistemas de tratamento condizentes com
a Legislacdo Ambiental. Entretanto, deve-se considerar que 0 reaproveitamento dos
residuos faz com que se deixe de colocar no meio ambiente, substancias quimicas que
ao longo do tempo acabam acumulando e em grande escala tornam-se poluentes do
solo, ar e agua.

As sociedades industrializadas estdo constantemente sendo obrigadas a se
adequar as mudancas das diretrizes da gestdo de lodos e residuos. Com isso, as
industrias buscam pela perspectiva de um desenvolvimento sustentavel, fazendo-se
necessario desenvolver métodos eficazes em substituicdo ao simples descarte desses
em aterros industriais.

Por outro lado, as industrias ceramicas desafiam a crescente escassez das
reservas de matéria-prima para sua linha de producdo de materiais de uso na
construcdo civi. Somado com a exigente legislacdo ambiental para extragdo mineral,
surgem expectativas de associar o residuo de industria téxtil com argila, produzindo
materiais de boa qualidade e otimizando o0s custos operacionais e ambientais para
ambas as partes.

O avanco tecnoldgico e a necessidade de desenvolvimento de novos materiais,
aliados a abundéancia de matérias-primas, fazem dos materiais ceramicos, um dos
principais objetos de pesquisa atualmente.

O aperfeicoamento dos processos conhecidos e o desenvolvimento de novos
métodos de processamento e producdo de ceramicas sao constantes. As propriedades
dos materiais ceramicos podem torna-los substitutos eficientes em aplicacbes que
exijam refratariedade alta, resisténcia mecanica em altas temperaturas, resisténcia ao
desgaste, inércia quimica, além de boas propriedades elétricas e magnéticas.

As aplicacdes das ceramicas estruturais de alto desempenho mecéanico como
substitutas de materiais convencionais séo consideradas muito promissoras. Contudo, a
principal barreira para estas aplicacbes € a sua baixa confiabilidade, causada pela
dificuldade de manter uma adequada reprodutibilidade de producgéo destas ceramicas.

Para se obter uma ceramica estrutural com propriedades mecanicas compativeis

com a sua utilizagdo € necessaria uma microestrutura com caracteristicas quimicas
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(composicdo e homogeneidade) e fisicas (distribuicdo de tamanho e forma de gréos e
de poros) adequadas.

Neste trabalho foi estudado a composi¢cdo quimica e os melhores parametros e
processos na transformacao do lodo soélido proveniente da industria téxtil em ceramica
sinterizada densa com o menor tamanho de defeitos possivel e realizado testes de
toxicidade dos materiais indicando que a adi¢do deste residuo na matriz ceramica, nao
altera sua classificacdo ambiental. A transformacdo do lodo em um novo produto
evitaria seu destino em aterros industriais, agregando valor e minimizando custos as
empresas envolvidas. Ainda n&o existe no mercado nenhum produto sendo
desenvolvido, com a utilizacdo de lodo téxtil em sua composi¢cao. Alguns autores ja
realizaram o estudo da incorporacdo do residuo téxtil em ceramicas, indicando bons
resultados técnicos.

As composicdes fisicas e quimicas dos residuos do lodo gerado em estacédo de
tratamento de efluentes da industria téxtil sdo variadas. Cada industria, dependendo da
sua producao gera residuo e possui um sistema de tratamento deste efluente diferente
umas das outras, resultando em residuos diferentes, o que indica a necessidade de

serem estudados antes de indicar sua utilizacao para producéo de novos produtos.

1.1.Objetivo geral

Substituir parte dos agregados da ceramica vermelha por lodo proveniente da

Estacao de tratamento de efluente da industria téxtil.

1.2.0bjetivos especificos

¢ Reduzir impactos ambientais gerados pelo descarte do lodo;

e Agregar valor ao residuo do lodo;
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Andlisar a viabilidade de utilizacdo do lodo sélido gerado na estacdo de
tratamento de efluente téxtil no processo de fabricacdo de telhas e tijolos;

Caracterizar o residuo soélido gerado no processo de tratamento de efluente na
indUstria téxtil;

Identificar percentuais de incorporacdo desse lodo no processo de fabricacdo
ceramica vermelha;

Caracterizar o composto solido gerado com a adi¢éo de lodo na argila;

Verificar teor de toxidade dos materiais;

Realizar andlises das amostras conforme normas pertinentes ao setor ceramico
brasileiro;

Analisar estatisticamente os resultados encontrados nas analises das amostras;

Mostrar que a classificacdo do residuo ceramico ndo sera alterada com a adicao

do lodo.
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2. REVISAO DA LITERATURA

Os problemas causados pela poluicdo dos residuos solidos industriais sdo de
grande importancia e preocupam toda a sociedade e também o setor industrial. Embora
haja a necessidade do enquadramento legal dos residuos industriais seguindo a
resolucdo CONAMA, é dificil e oneroso para as empresas tratarem 0s mesmos.

Segundo Oliveira (2002) os residuos sélidos constituem um dos grandes
problemas que ameacam a vida no planeta, porque além de poluir o solo, a &gua e o ar,
também atrai animais que veiculam doencas. Segundo a ABNT, NBR10004, residuos
soélidos industriais sdo todos os residuos no estado sélido ou semi-sdlido resultantes
das atividades industriais, incluindo lodos e determinados liquidos, cujas caracteristicas

tornem inviadvel seu lancamento na rede publica de esgotos ou corpos hidricos.

2.1.Evolucdes das industrias e seus impactos Ambientais

Joinville é a maior cidade do Estado de Santa Catarina com uma populacdo de
461.576 habitantes (SCHNEIDER, 1999), esta situada na regido nordeste do Estado, a
economia predominante € embasada na industria metal-mecanica, téxtil e plastico. Essa
industrializagcdo garantiu que o municipio obtivesse o terceiro maior Produto Interno
Bruto do Pais. Para suprir a mao de obra, principalmente nas décadas de 70 e 80
houve um crescimento populacional exacerbado acima da capacidade suporte de infra-
estrutura existente, acarretando varios impactos sociais e ambientais, a exemplo da
falta de saneamento basico do efluente doméstico e industrial. (SCHNEIDER, 1999).

A historia remonta que desde 1850 o Rio Cachoeira foi utilizado por
embarcacdes no transporte dos imigrantes a Colbnia Dona Francisca. Ap0s uma
fracassada tentativa de aptiddo agricola, em funcdo das caracteristicas do meio fisico
local, os imigrantes iniciaram o processo de industrializacdo. Em 1860 Joinville entrou

na era industrial e, simultaneamente, os problemas de poluicdo industrial cresceram.
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Atualmente, com o aumento das exigéncias da legislagdo ambiental as industrias estao
buscando alternativas para tratar seus efluentes (SCHNEIDER, 1999).

Os mecanismos de gestdo dos lodos produzidos por estacdo de tratamento
deveriam ter sido contemplados no periodo da implantacdo dos sistemas, de modo a
evitar os transtornos e os impactos ambientais relacionados a falta de planejamento
para a utilizacdo e disposicdo final desse residuo, o que na maioria das empresas
instaladas no pais ndo acontece e que atualmente depositam 0s seus residuos em
aterros industriais. A deposicdo em aterros € uma alternativa que requer cuidadosos
estudos de implantacéo, necessitando de dispositivos de controle ambiental avangados.
Os aterros produzem liquidos percolados, seja devido ao excesso de agua do lodo, ou
a infiltracdo da agua da chuva. Caso este percolado atinja o lencol freético, ele pode
carrear metais pesados, contaminantes organicos, etc (PROSAB, 1999).

Barbosa et. al., 2000, concluiram que a disposicao in natura dos efluentes das
Estacfes de tratamento de efluentes (ETES) prejudica a biota aquatica, comprometendo
a qualidade da agua e do sedimento dos corpos receptores, o que é preocupante tendo
em vista 0 nimero de estacfes de tratamento e o fato da disposicédo dos efluentes ser,
via de regra, por lancamento nos corpos de agua adjacentes.

Os liquidos percolados tém sido identificados na literatura como fontes potenciais
de poluicdo das &guas superficiais e subterraneas, apresentando consideraveis
variacdes, tanto de quantidade como de composicao quimica (Barbosa et al., 2000).

2.2.Expanséo do setor téxtil

A industria téxtil € um dos maiores seguimentos industriais em volume producéo
e, consequentemente, emprega um grande numero de trabalhadores. Dentre suas
caracteristicas, as industrias téxteis requerem uma grande quantidade de agua, corante
e diversos produtos quimicos em seus processos. Desta forma, o setor téxtil possui
grande importancia na economia brasileira. Segundo Arruda (2007), este setor nos
anos de 2005 e 2006 obtiveram uma participacao de mercado em torno de 17,2 %. Este

fato pode ser comprovado na Tabela 1.
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Tabela 1. Importancia do setor téxtil na economia brasileira

Receita bruta (US$ BI) 2005 2006
Téxteis béasicos 19,0 21,8
Confeccionados 30,6 30,2
Total da cadeia 32,9 33,0

Empregos (mil funcionarios)

Téxteis basicos 326,7 330,0
Confeccionados 1196,3 1193,9
Total da cadeia 1523,0 1523,9
Empregos industria transformacéao (mil funcionarios) 8861,5 8833,4
Participacao % 17,2 17,3

Fonte: Arruda (2007)

O Estado de Santa Catarina possui mais de 5000 empresas téxteis e de
vestuario, sendo responsavel por aproximadamente 10 % do faturamento nacional no
setor e por 30 % do total de produtos do setor téxtil exportados no pais. Santa Catarina
também concentra 80 % da producdo nacional no segmento cama, mesa, banho e
malharia (ABIT, 2007).

2.2.1. Lodo gerado nas estacfes de tratamento do efluente

O setor téxtil também chama a atencdo devido ao grande volume de efluente
gerado em seus processos, devido ao consumo de 15 % de toda a agua destinada a
industria. Devido a complexibilidade de seu processo e grande parte do beneficiamento
dos produtos, as caracteristicas quantitativas e qualitativas deste efluente sdo muito
variadas. Os processos de alvejamento, tingimento e estampagem fazem parte do
beneficiamento dos produtos (GANSKE, 2008).

Tratar os efluentes téxteis é uma tarefa dificil pois estes possuem grandes
guantidades de compostos organicos de baixa biodegrabilidade e em sua maioria

composto organicos como corantes e aditivo (HASSEMER, 2006).
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Os efluentes téxteis sao altamente coloridos, devido aos corantes que nao se
fixam na fibra durante o processo de tingimento. Os principais processos envolvidos na

producao de tecidos estédo decritos na Figura 1.

LEGENDA i | Materia prima em fardos .
Preparacao e Fiacao

; Agua Tingimento dos fios BE >
B Efluente Engomagem H'
i | Tecelagem
Chamuscagem
=] Desengomagem
E

Alvejamento ¢ lavagem B

Mercerizacao

e e el

= Secagem

Manufaturamento

Figura 1: Etapas do beneficiamento téxtil
Fonte: Ganske, 2008

Atualmente, um dos principais problemas nos tratamentos de aguas residuarias é
a geracdo do lodo. Os sistemas para tratamento de efluentes domésticos e industriais
existentes, tais como lodos ativados e lagoas aeradas sao limitados pela concentracao
de biomassa e pelo tempo de retencéo hidraulica, necessitando de grandes areas para
instalacdo e dependem da separacdo da fracdo solida e liquida. A fracdo sdlida é

denominada de lodo de esgoto, ou simplesmente lodo (HASSEMER, 2006).
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2.3.Classificacdo dos residuos sélidos

A NBR 10004/04 é o unico orgdo brasileiro com status de FOorum Nacional de

Normalizacdo de acordo com a resolucdo numero 7/92 do CONMETRO. O documento

fixa os novos critérios técnicos para a classificagdo dos residuos solidos e sua

elaboracdo contou com a colaboracdo de dezenas de técnicos, representantes de

entidades e setores empresariais, de prestadores de servi¢cos na area de residuos e de

instituicées oficiais de fiscalizacdo e controle ambiental (CASTRO, 2005 apud SIMAS,
2007, p. 4).

A Norma Brasileira NBR 10004/04, classifica os residuos em trés tipos, classe 1

(perigosos), classe Il A (ndo inertes) e classe Il B (inertes). A definicdo destes residuos

conforme NBR 10004/04 pode ser verificadas a seguir:

Residuos classe | — perigosos — S&o o0s residuos solidos ou mistura de
residuos que, em funcdo de suas caracteristicas de inflamabilidade,
corrosividade, reatividade, toxicidade e patogenicidade, podem apresentar risco
a saude publica, provocando ou contribuindo para um aumento de mortalidade
ou incidéncia de doencas e/ou apresentar efeitos adversos ao meio ambiente,
gquando manuseados ou dispostos de forma inadequada. Sao considerados
como residuos sodlidos toéxicos, determinados residuos do processamento
industrial que apresentem, em teste de lixiviagdo, elementos ou compostos
acima de niveis fixados no anexo F da NBR 10004/04. Esses elementos ou
compostos toxicos, que conferem periculosidade ao residuo sédo: cromo total,
cadmio, mercurio, chumbo, arsénio, bério, selénio, cianeto, prata, compostos
organoclorados, compostos organofosforados e produtos contendo bifenil-
policlorado. A presenca de alguns desses elementos ou compostos acima de
certa concentracdo, no residuo sélido, leva a considera-lo como perigoso, ou
seja, residuo de classe |I.

Residuos classe Il A — ndo inertes - S8o os residuos solidos ou mistura de
residuos solidos que nao se enquadram na Classe | - perigosos ou nha Classe Il B
- inertes. Estes residuos podem ter propriedades tais como: combustibilidade,

biodegradabilidade ou solubilidade em agua.
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e Residuos classe Il B — inertes - S&0 os residuos solidos ou mistura de residuos
sélidos que, submetidos ao teste de solubilizacdo (Norma NBR 10006 -
"Solubilizacdo de Residuos - Procedimento”) ndo tenham nenhum de seus
constituintes solubilizados em concentracdes superiores aos padrdes definidos
na Listagem G - “Padrdes para o Teste de Solubilizagéo".

A Figura 2 apresenta as etapas de classificacdo dos residuos solidos quanto ao

risco a saude publica e ao meio ambiente, definidos pela NBR 10004/04:
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Figura 2: Caracterizacao e classificacao de residuos.
Fonte: ABNT NBR 10004:2004.
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2.4.Ceramicas

A ceramica pode ser definida como todos os materiais inorganicos, nao
metalicos, obtidos geralmente apds tratamento térmico em temperaturas elevadas. Ela
€ uma pedra artificial obtida por meio da moldagem e secagem de argila ou mistura
contendo argila (ABC, 2009). O setor ceramico € amplo e heterogéneo e é dividido em
segmentos em funcéo de diversos fatores como matérias-primas, propriedades e areas
de utilizacdo. Segundo a associacdo brasileira de ceramica indica que o setor ceramico
é dividido em:

e Ceramica Vermelha;
e Ceramica Branca;

e Ceramica de Alta Tecnologia / Ceramica Avancgado.

2.4.1. Ceramica Vermelha

A ceramica vermelha compreende todos o0s materiais com coloracao
avermelhada empregados na construcdo civil (tijolos, blocos, telhas, elementos
vazados, lajes, tubos ceramicos e argilas expandidas) e também utensilios de uso
doméstico e de adorno. As lajotas muitas vezes sdo enquadradas neste grupo, porém o
mais correto é em Materiais de Revestimento. Os produtos de ceramica vermelha séao
constituidos de materiais argilosos que possuem caracteristicas importantes como a

plasticidade, resisténcia mecanica e estabilidade térmica (ABC, 2009).

2.4.2. Argila

As propriedades tecnolégicas dos produtos ceramicos sédo afetadas pelas
caracteristicas fisicas, quimicas e mineraldgicas das matérias-primas ceramicas. No
processamento de produtos ceramicos (tijolos, telhas, isoladores elétricos, porcelanas,
revestimentos) as matérias-primas que fornecem a plasticidade e resisténcia, durante o
estagio de conformacédo, sdo geralmente as argilas. A argila € um material natural, de

granulacao fina, que quando umedecido com agua, adquire plasticidade. Segundo
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Santos (1992) o “termo argila significa um material de textura terrosa e de baixa
granulometria, que desenvolve plasticidade quando misturado com uma quantidade
limitada de agua” e geralmente suas analises quimicas mostram que sdo constituidas
por silicio, aluminio, agua e uma grande quantidade de ferro e metais alcalinos e
alcalinos-ferrosos.

Devido a estas caracteristicas os minerais da argila ou argilominerais, sao
formados pela decomposicdo de rochas feldspaticas, via processos geologicos. A

Caulinita, um dos argilominerais mais comum, consiste de uma folha de silicatos, com
2- 2+
camadas alternadas de [Si205] e [AIZ(OH)4] . O Brasil possui atualmente industrias

que utilizam argilas de diversos tipos, onde uma delas € a ceramica vermelha utilizada
para fabricacdo de telhas, tijolos, ladrilho de pisos, lages e material ornamental.
(SANTOS, 1992)

A caracterizacdo de uma argila € muito importante para os processos industriais,
pois duas argilas podem diferir amplamente uma da outra, seja pela composicao
mineralogica qualitativa e quantitativa, sejam pelas demais propriedades quimicas,
fisicas, mecanicas e tecnoldgicas.

Caracterizar a argila para uso tecnolégico é conhecer a variabilidade de suas
propriedades. As propriedades a serem medidas podem ser a textura, a composi¢ao
mineraldgica dos argilominerais e ndo-argilominerais, natureza e teor dos componentes
organicos, onde estes itens estdo relacionados com a distribuicdo, tamanho e a
granulometria das particulas (NEUMANN, 2000).

Os principais argilominerais conhecidos, ou seja, que ja se conhece bem a sua
estrutura cristalina podem ser listados por seus grupos, do tipo Caulinita, Nacrita,
Diquita, Gibsita entre outros. Segundo Paixao et. al. (2005) as principais caracteristicas
da argila sdo a plasticidade, quando se adiciona agua, e a resisténcia quando seca. A
resisténcia mecanica depende principalmente da granulometria, sendo a composi¢ao
granulométrica mais adequada para aquelas que possuem substancias argilosas em
torno de 60%, estando o resto dividido igualmente entre silte, areia fina e areia média.
As argilas devem apresentar plasticidade maxima, quando Umida, maxima resisténcia

quando queimada (seca) e minima retracdo durante a secagem. Para 0s processos de

26



fabricacdo de ceramica vermelha € comum a utilizacdo de dois tipos de argila, as duras
(litas) com as plasticas (conhecida como argila de varzea ).

2.4.3. Plasticidade dos materiais

Dependendo das caracteristicas do argilomineral, o solo pode ter comportamento
muito diferente, pois as particulas dos argilominerais diferem acentuadamente pela
estrutura mineralégica, bem como pelos céations adsorvidos. Desta forma, todos estes
fatores interferem no comportamento do solo, mas o estudo dos argilominerais é muito
complexo (SANTOS, 1992).

A procura de uma forma mais pratica de identificar a influéncia das particulas
argilosas, a engenharia a substituiu por uma analise indireta, baseada no
comportamento do solo na presenca de agua. Generalizou-se, para isto, 0 emprego de
ensaios e indices propostos pelo engenheiro quimico Attemberg, pesquisador do
comportamento dos solos sob o0 aspecto agronémico (SANTOS, 1992).

Os limites de Attemberg se baseiam na constatacdo de que um solo argiloso
ocorre com aspectos bem distintos conforme o seu teor de umidade. Quando este solo
€ muito umido, ele se comporta como um liquido; quando perde parte de sua agua, fica
plastico; e quando mais seco, torna-se quebradico. Este fato € bem ilustrado pelo
comportamento do mineral transportado e depositado por um rio, que transborda
invadindo as ruas da cidade. Logo que o rio retorna ao seu leito, o barro resultante se
comporta como um liquido: quando um automével passa, o barro € espirrado
lateralmente e apdés um tempo parte da agua é evaporada. Quando isso acontece, 0s
veiculos deixam moldado no material, agora plastico, em que se transformou o barro as
marcas de seus pneus. Secando um pouco mais, 0s pneus dos veiculos ja nao
penetram no solo depositado (BERNARDES, 2006).

Os teores de umidade correspondentes as mudancas de estado sao definidos
como: Limite de Liquidez (LL) e limite de Plasticidade (LP) dos solos. A diferenca entre
estes dois limites, que indica a faixa de valores em que o solo se apresenta plastico, é
definida como o indice de Plasticidade (IP) do solo. Em condicbes normais, s6 sdo

apresentados os valores do LL e do IP como indices de consisténcia dos solos. O LP so
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€ empregado para a determinacdo do IP. O Limite de Plasticidade € definido como o
menor teor de umidade com o qual se consegue moldar um cilindro com 3 mm de
diametro, rolando-se o solo com a palma da méao. Este procedimento € padronizado no
Brasil pelo Método NBR 7180.

2.4.4. Porosidades dos materiais

A porosidade de um material de ceramica vermelha € a relacdo entre o volume
dos poros e o volume total aparente da ceramica vermelha. Esté relacionado a natureza
dos constituintes, forma, tamanho e posicdo das particulas e muitas vezes da
variabilidade dos processos de fabricagéo (OLIVEIRA, et al., 2002).

A porosidade tem influéncia negativa nas propriedades elasticas e na resisténcia
dos materiais. O médulo de alasticidade diminui em funcdo da fracdo volumétrica da
porosidade, exercendo um efeito negativo sobre a resisténcia a flexao pois 0s poros
reduzem a area da secao, a qual é aplicado uma carga e concentram a tensao sobre o
material (PAIXAO, et al., 2005.). Alem disso o aumento da porosidade aumenta a
absorcdo de agua, diminui a condutividade térmica e elétrica da ceramica vermelha
e/ou argila e a massa especifica também diminui com o aumento da porosidade do
material.

Segundo Paixao, et. al. (2005), “quando os grdos de uma argila sdo grossos ela
tem menos poros e mais permeabilidade” e “quando predominam os graos mais finos, a
argila tem mais poros e menor permeabilidade”. Quando a argila possui graos de varios
tamanhos, a porosidade e a permeabilidade diminuem.

A porosidade dos materiais ceramicos podem ser de dois tipos, a real e a
aparente. A aparente considera apenas 0s poros abertos, ou seja, que absorvem agua,
e que podem ser analisados pelo teste de absorcdo de agua. A segunda leva em
consideracdo os poros abertos e fechados, que podem ser avaliados pelo teste de

porosidade real.
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2.4.5. Granulometria dos materiais

A granulacdo é o processo pelo qual, as particulas de pé muito finas se aderem
uma as outras para a formacdo de uma particula maior, denominadas de granulos.
Dependendo da aplicacdo desejada, esses granulos podem ter tamanhos que variam
de 0,2 mm a 20 mm ou mais. Esse processo € muito utilizado nas industrias de
fertilizantes, farmacéuticas, alimenticias, quimicas, siderdrgicas, mineracao e produtos
ceramicos. Normalmente, a granulacdo comeca depois de uma mistura, via seca ou via
Uumida, dos ingredientes pulverizados ou ndo, de tal forma que esses componentes
alcancem uma distribuicdo uniforme dentro da mistura, conhecida como
homogenizagdo (BERNARDES et. al., 2006).

Os constituintes do solo podem ser classificados de acordo com o tamanho de
suas particulas. A massa granulada, apdés sofrer um processo de secagem e
classificacdo granulométrica, pode ser utilizada diretamente como produto final
(adubos, medicamentos, alimentos, racdes para animais, etc) ou como uma forma
intermediaria, dentro do processo industrial, para a obtencdo de outros produtos
(SANTOS, 1992).

Na pratica, o solo para fabricacdo da ceramica deve conter uma fracao de argila,
juntamente com silte e areia, de modo a conformar as desejaveis caracteristicas de
plasticidade, bem como de néo trincamento e retracéo, de vitrificacdo, etc. Na Tabela 2

sdo mostrados os valores referenciais da granulometria das argilas.

Tabela 2: Classificacdo do solo segundo a granulometria

Fracao Dimensdes (mm)
Grossa 2-0,6
Areia Média 0,6-0,2
Fina 0,2-0,02
Grosso 0,06 — 0,02
Silte Médio 0,02 — 0,006
Fino 0,006 — 0,002
Argila | - Menor que 0,002

Fonte: Adaptado de Santos, 2002.
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Os métodos de granulagdo podem ser divididos em dois tipos. Dentre estes tipos
podemos citar o via Uumida que utiliza liquido no processo e o via seca que néo utiliza
liquido no processo. Na granulagédo via seca ocorrem 0s processos de prensagem de
uma mistura de pés em um molde e o processo de rolos compactadores, através de
dois rolos, produzindo uma folha laminada de material.

Na granulacdo via Umida é necessaria a aplicagdo de um liquido sobre o po,
formando uma massa com um teor de umidade adequada ao processo. No processo
tradicional de via Umida, esta massa é forcada através de uma peneira (malha) para
produzir granulos umidos, que posteriormente sofrem o processo de secagem. Entéo,
uma classificacdo granulométrica é realizada para separar os tamanhos de granulos
desejados, onde os granulos rejeitados podem ser reutilizados no processo (Santos,
2002).

2.5.Incorporacao do lodo a ceramica.

O lodo nao deve ser considerado como um simples residuo. Suas caracteristicas
fisico-quimicas o tornam um excelente condicionador do solo, podendo auxiliar na
melhoria das praticas agricolas atualmente em uso em nosso pais (ANDREOLI, 1999;
SANEPAR, 1997). Nesta otica, o lodo de esgoto passa a ser entendido como biosolido,
ou seja, é o lodo resultante do tratamento biol6gico dos esgotos condicionados de
modo a permitir o seu manuseio de forma segura na utilizagdo agricola (TSUITIYA,
2001).

A reciclagem do lodo na agricultura é uma das alternativas quando este atende
aos requisitos necessarios com relacdo a concentracado de metais pesados e patdégenos
(PROSAB, 1999). Por outro lado, recentes pesquisas vem sendo realizadas abordando
0 uso e/ou reutilizacdo destes residuos como materiais ceramicos. Dentres estas
pesquisas pode-se citar Weisse et. al. (2006); Teixeira (2006); Moreira et. al. (2001);
Bitencourt et. al. (2002); Herek et. al. (2005).
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A seguir serdo mostrados alguns trabalhos de pesquisas ja desenvolvidos com
residuos téxteis incorporados em matrizes de argila, onde segundo os diversos autores,
obtiveram resultados que possibilitam o desenvolvimento de novos produtos.

Moreira et. al., 2001 incorporaram o residuo gerado na estacao de tratamento de
esgoto de industria téxtil na fabricagdo de materiais de construgédo (ceramica vermelha),
utilizando até 10 % de lodo téxtil em argila e queimaram em forno a uma temperatura
entre 1000 e 1100 °C, obtendo, assim, os melhores resultados quanto a resisténcia
mecanica e absorcéo de agua.

Bitencourt et. al.,, 2002 caracterizaram o lodo gerado em industria téxtil e
detectaram a presenca de metais, entre outros o cobalto, cobre e zinco, além do
aluminio, utilizado no processo de decantacdo dos solidos durante o tratamento fisico-
qguimico dos efluentes. De maneira geral, a lixiviacdo ocorrida nos corpos de prova sem
lodo incorporado (branco) € da mesma ordem de grandeza daquela encontrada nos
corpos de prova contendo lodo. Isso leva a conclusdo de que a argamassa permite uma
incorporacao segura dos metais detectados no lodo da lavanderia téxtil industrial, objeto
deste estudo.

HEREK et. al., 2005 estudaram a solidificacao/estabilizacdo em proporcdes de
10 e 20 % de lodo seco de uma lavanderia téxtil, obtendo bons resultados no teste de
resisténcia a compressao e absor¢cdo de agua em blocos ceramicos com 10 % de lodo
incorporado na matriz argila.

KAMINATA et. al., 2008 incorporaram residuo téxtil de lavanderias industriais na
fabricacdo de blocos ceramicos de vedacdo mostrando-se um processo viavel para a
destinacdo final deste tipo de residuo. As caracteristicas fisicas e mecanicas das
amostragens de bloco com 10% de residuo téxtil realizadas com o processo de
secagem e queima lenta em forno de olaria atenderam aos valores estabelecidos pela
norma NBR15270- 3/2005.

MONTEIRO et. al. (2008) mostraram que a incorporacdo de 10 % de lodo
proveniente de uma estagdo de tratamento téxtil na argila aumenta ligeiramente o
absorcdo de 4gua e diminui a forca mecéanica da argila apds o estagio de queima. Com

isso, a incorporacgao deste tipo de residuo na fabricacédo de ceramica vermelha é viavel.
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Entretanto, sua incorporacdo deve ser feita em baixos porcentuais para evitar os danos
ao processo e a qualidade do produto ceramico.

PAIXAO et. al., 2005 verificaram que a adicdo do lodo de ETE na argila para
fabricacdo de ceramica vermelha alterou as propriedades mecanicas do produto,
permanecendo dentro dos limites estabelecidos para ceramica vermelha para uso na
construcdo civil. Portanto, € possivel o aproveitamento do lodo de ETE estudado em

ceramica vermelha para adi¢cdes de até 10 % do lodo a argila.

2.6.Andlise dos materiais

7

A caracterizacdo dos materiais € necesséaria pois somente com ela pode ser
realizada a andlise das substancias presentes neste material. Para as aplicacbes
industriais, os resultados das andlises geram suporte para otimizacdo dos processos
bem como a busca da qualidade do produto. Os residuos gerados nestes processos
também devem ser analisados, pois somente desta forma poderd se fazer o correto
gerenciamento de residuos, identificando a classificacdo do mesmo conforme norma
NBR10004. Para realizac@o destas andlises existem algumas técnicas muito utilizadas
para este fim. Dentre elas pode-se citar a DRX (Difracdo de raios-X), o MEV
(microscopia eletronica de varredura), EDS (microscopia de energia despersiva), TGA
(andlise termogravimétrica) e a lixiviacdo (CANEVAROLDO, et al., 2004).

Dentre as varias técnicas de caracterizacdo de materiais, a técnica de difracao
de raios X € a mais indicada na determinacdo das fases cristalinas presentes amostra.
Isto é possivel porque na maior parte dos sélidos (cristais), os atomos se ordenam em
planos cristalinos separados entre si por distancias da mesma ordem de grandeza dos
comprimentos de onda dos raios X. Ao incidir um feixe de raios X em um cristal, o
mesmo interage com os atomos presentes, originando o fenémeno de difracdo. A
identificacdo das fases presentes € baseada na comparagédo de um perfil desconhecido

com o conjunto de difragao padrao coletado anteriormente (CORREA, et al., 2006).
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Segundo Canevarolo, at. al. (2004), A técnica de difracdo de raio-X “utiliza o
espalhamento coerente da radiagcao X, por estruturas organizadas (cristais), permitindo
realizar estudos morfolégicos em materiais, determinando sua estrutura cristalina.”

Dentre as vantagens da difracdo de raios X para a caracterizacdo de fases,
destaca-se a simplicidade e rapidez do método, a confiabilidade dos resultados obtidos
(pois o perfil de difracdo obtido é caracteristico para cada fase cristalina), a
possibilidade de analise de materiais compostos por uma mistura de fases e uma
analise quantitativa destas fases (CANEVAROLDO et. al., 2004).

Durante a fase de producdo ou andlise de materiais, quase sempre se torna
necessario analisar a sua microestrutura. Esta andalise microestrutural € muito
importante, pois permite realizar correlacbes entre a microestrutura, defeitos e
propriedades, onde com isso, é possivel detalhar as propriedades do material
(CANEVAROLDO et. al., 2004).

A funcdo de um microscopio é produzir uma imagem ampliada do material,
contendo a informacao estrutural necesséaria, fazendo ser percebida pelo nosso sistema
olho-cérebro. Alem disso € necessario uma variagdo na intensidade luminosa ou cor,
melhorando esta percepgdo. O desenvolvimento desses microscopios se fez necessério
para que se consiga ultrapassar a barreira da luz visivel. Para tanto foi desenvolvido os
microscopio eletrdnicos. As vérias técnicas de microscopia eletronica existentes sdo as
principais técnicas para verificacdo da morfologia e estrutura fina dos materiais
(DUARTE, et. al., 2003).

Segundo Canevarolo, at. al. (2004) “o microscoépio eletrbnico de varredura &, sem
davida, o microscopio mais versatil, devido as suas varias caracteristicas.” Ele é
geralmente utilizado para avaliar as estruturas superficiais das amostras, que possuem
dimensdes relativamente grandes.

Um aspecto importante na microscopia eletrénica de varredura (MEV) é o volume
de interacéo. Este esta relacionado ao volume que o feixe de luz efetivamente interage
ao incidir sobre um ponto na superficie da amostra. Um dos aspectos mais atrativos
para escolha da técnica do MEV ¢ a facilidade de preparacédo das amostras (DUARTE,
2003).
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A andlise de TGA (termogravimétrica ) € uma técnica na qual a massa de uma
substancia € medida em funcéo da temperatura, enquanto a substancia € submetida a
uma programacao controlada de temperatura. As principais aplicacdes da TGA é para
decomposicdo térmica de substancias inorganicas, organicas e poliméricas, corrosao
de metais em diferentes atmosferas a elevadas temperaturas, rea¢cfes no estado solido,
calcinacdo de minerais, destilacdo e evaporacao de liquidos, determinacdo de umidade
e degradacédo termo-oxidativa de polimeros (CANEVAROLDO et. al., 2004).

A classificacdo dos residuos, quanto a sua toxidade, é baseada na avaliacdo do
seu comportamento em contato com um solvente. A lixiviagdo é o procedimento mais
utilizado para analisar a potencialidade de transferéncia de matéria para o meio natural.
Os ensaios de lixiviacdo podem ser utilizados para se determinar o comportamento de
substancias durante a percolacdo dos liquidos e também para caracterizar a
periculosidade de um residuo, visando o controle dos residuos solidos perigosos. A
lixiviacdo € um ensaio que procura reproduzir em laboratério, o arraste, diluicdo e
dissorsdo que ocorrem no residuo soélido, devido a passagem de agua das chuvas, por
exemplo, através do residuo, quando disposto no meio ambiente. A lixiviacdo tem o
objetivo de diferenciar os residuos perigosos dos ndo perigosos, conforme a
classificacdo da ABNT (PIETROBON et. al., 2004).

3. MATERIAIS E METODOS

Para atingir os objetivos propostos deverdo ser integradas metodologias
especificas das areas de Engenharia de Materiais e de Processos. Os materiais e 0s
meétodos que serdo foram utilizados para realizacdo dos ensaios estdo descritos neste
capitulo.

Para atingir os objetivos propostos neste trabalho foi seguido algumas etapas,
que abrangem desde a caracterizagdo até a discussdo dos resultados. A figura 3

mostra atraveés de um fluxograma as etapas utilizadas neste trabalho.
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CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS
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Figura 3: Fluxograma das etapas que foram utilizadas neste projeto

Inicialmente foi realizado a caracterizacdo dos materiais, ou seja, argila coletada
em uma industria ceramica da regiao de Joinville e lodo proveniente de uma estagéo de
tratamento de efluentes téxtil, também da regido de Joinville. Com os resultados da
caracterizacdo dos materiais foi realizado uma comparacdo entre eles e assim foi
verificado a possibilidade de incorporacdo deste residuo téxtil na matriz ceramica. Foi
desta forma tembém que foi definido os percentuais de incorporacao de residuo. Apés a
definicdo dos percentuais de incorporacdo foi iniciado a confeccdo dos corpos de
provas para realizacdo dos ensaios mecéanicos indicados pelas normas pertinentes ao
cetor ceramico brasileiro. Paralelamente a estes ensaios foi realizado o teste de
toxicidade deste material formado. O objetivo deste teste é verificar se a incorporagao
do residuo téxtil a matriz ceramica, altera a classificacdo do residuo ceramico. A

descricéo destes metodos estdo descritos a seguir.
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3.1.Coleta e preparacdo da amostra do lodo

Foram realizadas visitas a empresa téxtil para fazer um melhor acompanhamento
do funcionamento do sistema de tratamento de efluentes até a obtencéo do lodo sdlido
e extensa pesquisa cientifica sobre o tema.

A estacdo de tramento de efluentes da Empresa € composta por processo de
tratamento biolégico, seguido de tratamento fisico quimico.

Apos avaliacdo da Estacédo de Tratamento de Efluentes, foi verificado que a ETE
esta dividida em algumas etapas bem definidas. As etapas pela qual o efluente liquido
que é gerado nos processos da Empresa € processada, podem ser verificadas na
figura 4.

A Identificacdo da composicdo quimica do lodo sdlido gerado no processo de
tratamento de efluentes da empresa foi avaliada. Foram utilizadas técnicas de
caracterizacdo quimica e fisica para identificar os componentes existentes na formacao
do lodo sélido. A descricdo desta técnica pode ser verificada no item 3.2 deste trabalho.
As matérias-primas que foram usadas neste trabalho séo argila, da regido de Joinville,
no estado de Santa Catarina, Brasil, utilizada no processo de fabricagdo de uma
Empresa Ceramica, aplicado geralmente na fabricacdo de tijolos e telhas, e um lodo
residual do processo de decantacdo, coletado ap6s o estagio do filtro prensa na
estacdo de tratamento de efluentes da empresa e o local de coleta deste residuo pode

ser verificado na Figura 5.
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Figura 4: Fluxograma da Estacao de Tratamento de Efluente da empresa
Fonte: Adaptado Ganske, 2008
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Figura 5: Ponto de coleta do lodo téxtil. (A=filtro prensa, B= ponto de coleta e C= Lodo
textil)

Apbs a coleta do lodo e da argila in natura, ambas as matérias-primas foram
secas inicialmente em 110 °C em uma estufa ventilada até peso constante,
identificando o teor de massa seca do lodo e da argila. Foi preparado neste momento
30 kg da matéria prima (argila) e 15 kg de lodo. Apds este processo de secagem foi
separado 500 gramas de cada material, lodo e argila, realizando a fragmentacao
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peneiramento. A peneira utilizada foi uma peneira nimero 50 e a moagem foi realizada
em um moinho de bolas do CCT da UDESC em Joinville, conforme Figura 6, em um
jarro de porcelana com tampa, com capacidade de 3 litros da Servitech modelo CT 240
com esferas de 13 mm e 20 mm de Alumina. Foi utilizado um jarro e conjunto de

esferas para Cada material, para evitar a contaminacao dos materiais.

Figura 6: Moinho de bolas da UDESC

Em seguida, os materiais passaram novamente por um processo de secagem a
110 °C até peso constante em uma estufa ventilada do laboratério caracterizacdo de
materiais da UNIVILLE. A Figura 7 mostra as etapas realizadas para preparacao das
matérias primas.

A determinacdo da quantidade de soélidos secos foi foi realizada por meio dos
procedimentos apresentados pelo Standard Methods for Examination of Water and
Wastewater 20th Edition. Separou-se 300 mg em volume de amostra bem homogenia e
realizado a transferéncia através de um agitador magnético para um prato com peso
inicial pré estabelecido. Apos esta etapa foi levado a estufa durante aproximadamente 1
hora na temperatura de 110 ° C, e ap0s deixou-se o prato esfriar no Dessecador até a
temperatura de equilibrio, onde em seguida a amostra foi pesada. O ciclo de secagem,

resfriamento, dessecacédo e pesagem foram repetidos até peso constante.
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[ Preparacao do residuo e matéria prima ]
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Figura 7: Etapas para preparacao da matéria prima (argila) e

3.2.Caracterizacdo dos materiais

lodo téxtil.

Inicialmente, foi realizada a avaliacdo dos resultados encontrados pelos testes de

lixiviacdo e solubilizacdo realizados pela empresa téxtil. Os procedimentos de analises
estdo baseados nas normas descritas pela NBR 10004/04, 10005/04, 10006/04.
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Estes testes seguiram as etapas descritas no Standard Methods for Examination
of Water and Wastewater 20 th Edition. , onde para execucdo das analises foi utilizado
0S equipamentos espectrofotbmetro de absorcdo atbmica, espectrofotdmetro
calorimétrico e cromatografo de ions a gas com espectometria de massa e periféricos
em geral.

As andlises fisico quimica da torta de lodo, obtida apés o filtro prensa, na etapa
de decantacdo dos residuos soélidos da estacdo de tratamento da empresa, foram
verificadas. Inicialmente foi avaliada as analises realizadas pelo laboratério da

Aquaplant e os modelos de cada equipamento utilizado pode ser verificado na Tabela 3:

Tabela 3: Equipamentos utilizados para andlise fisico guimica

Equipamento Fabricante Modelo
Balanca analitica Shimadzu AW?220
Phmetro Toledo SG2
Cromatografo de ions Dionex ICS 90
Especfotémetro calorimétrico Marck Nova 60
Especfotdmetro de absorcédo atébmica Varian SpectAA 55B

Fonte: Aquaplant (2009)

Tambem foi realizado a andlise de massa do residuo, identificando o pH, a
guantidade de matéria organica e o0s 0leos e graxas existentes na massa.

Nesta andlise foi verificado as constituintes fisicos quimicas da torta do lodo da
ETE da empresa. Estes resultados foram avaliados para indicar a classificacdo do
residuo segundo a NBR 10004 e realizar compara¢cdes com os resultados quantitativos
e qualitativos que foram realizados para identificagdo quimica do residuo.

Os padrdoes de comparacao utilizados para avaliacdo deste residuo sédo os
valores de referéncia indicados no anexo G, padrdes para ensaio de solubilizacao, da
NBR 10004.

Alem da analise de lixiviacdo foi realizada a analise de solubilizagdo da torta de

lodo gerado apoés a etapa de decantacdo e passagem pelo filtro prensa. As constituintes
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solubilizadas sao utilizadas atualmente pela empresa téxtil da regidao de Joinville como
base para indicacdo da classificacdo do residuo e do corpo liquido depositado nos
mananciais da regido apdés o tratamento. Esta comparacdo € feita em relacdo aos
valores de referéncia indicados no anexo F, padrbes para ensaio de lixiviacdo, da NBR
10004.

A lixiviagdo tem o objetivo de diferenciar os residuos perigosos dos néo
perigosos, conforme a classificacdo da ABNT NBR 10004.

Apoés a andlise de lixiviacdo e solubilizacdo realizado no laboratério de analises
da Aquaplant foi separado 50 gramas de p6 do lodo e 50 gramas de pd da argila e
encaminhados a caracterizacdo mineraldgica, fisica e quimica pelos testes de
fluorescéncia de raios-X, difracdo de raios-X (XRD), microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) e espectrometria de energia despersiva (EDS), para definir a distribuicdo de
tamanho das particulas e analise quimica.

A composicdo quimica foi determinada por fluorescéncia de Raio-X (FRX),
usando um espectrdmetro EDX 700 Shimadzu do Laboratério Interdisciplinar de
Materiais Ceramicos da Universidade Estadual de Ponta Grossa. A analise por FRX foi
escolhida para realizar a caracterizagdo quimica dos materiais, pois € uma técnica que
consegue identificar e quantificar a presenca de alguns elementos importantes para um
composto ceramico.

A avaliacdo da estrutura cristalina dos materiais, lodo e argila, foi realizada por
Difracdo de Raios X (DRX). Para a realizacdo desta analise foi utilizado o difratbmetro
Shimadzu (XDR 6000) com tubo de raio X de cobre, voltagem 40 kV e corrente 30 mA.
A leitura foi realizada no eixo de direcao 26, entre 5° até 40°, com velocidade de 2° /
min, Figura 8. Foi realizada a andlise com as amostras secas até peso constante e
também apds calcinacdo a 550 °C por 2 horas. Os minerais identificados apresentam-
se comparados com padrdes do banco de dados do International Center for Diffraction
Data — ICDD.
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Figura 8: Equipamento de analise de difracédo de raio-X da UDESC Joinville

O lodo foi submetido também as analises termogravimétrica (TG) e termo
diferencial (DTG) para avaliar o comportamento térmico da amostra de lodo, j& que a
base do processo de fabricacdo de ceramica esta condicionada a queima.

A analise termogravimétrica (TG) determina a perda ou ganho de massa que
uma amostra sofre em funcéo da temperatura e /ou tempo. Desta forma, o objetivo de
realiza-las é poder verificar a perda de massa de cada um dos materiais e assim,
avaliar similaridade dos materiais, podendo determinar o percentual possivel de
incorporacgao do lodo na argila.

A DSC tem o objetivo de avaliar as possiveis incompatibilidades entre
componentes de formulacbes. A andlise é feita por intermédio da comparagdo das
curvas termoanaliticas das substancias puras com aquelas obtidas da mistura, em
massa.

Estas analises foram conduzidas simultaneamente em um instrumento marca
Netzsch, modelo STA 449C, conforme Figura 9, que opera sob um fluxo de arg6nio (30
mL / minuto) para aquecimento e de um gas protetivo de nitrogénio a uma taxa de 15 ml
/ min. A taxa de aquecimento foi de 10 °C / min até a temperatura maxima de 1200 °C
usando uma amostra de 25 mg de po, peneirada. Para conducédo da andlise foi utilizado

um cadinho em alumina com massa da amostra 154 g.
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Figura 9: Equipamento TG / DTA. (A = equipamento TG /TGA / B = Display)

Os aspectos morfolégicos das particulas do lodo foram estudados por
microscopia eletrénica de varredura, MEV, usando um equipamento modelo Jeol JSM
6460 LV acoplado com espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Neste
equipamento também foi realizado a analise quimica através dos materiais do EDS para

comparar com a analise de FRX.

3.2.1. Producéo Confeccéo dos corpos de prova

As diferentes misturas foram preparadas com guantidades de 0, 10, 15 e 20 %
de lodo incorporado na argila. Os corpos de provas sao prismaticos (70 X 30 X 5 mm),
contendo aproximadamente 8 % de umidade, onde foram moldados com presséo
uniaxial de 20 MPa. Estes corpos de prova foram secos a 110 °C por 24 h em um forno
ventilado.

A preparacdo dos corpos de prova iniciou com a moagem dos materiais em
graos de aproximadamente 15 mm. ApOs esta etapa foi realizado a secagem das
matérias primas em forno ventilado até peso constante e realizado fragmentacdo em
moinho de bolas e posterior peneiramento com granulometria de 60 micra.

Este processo foi realizado com bateladas de 500 gramas de matéria prima ou
lodo com 1 kg de esferas de alumina. ApGs obter a quantidade necesséaria para
realizacdo dos corpos de provas, foi novamente colocado em estufa ventilada a 110 °C
até peso constante.

Com os materiais preparados foram iniciados as misturas conforme estabelecido
anteriormente, 0, 10, 15 e 20 % de lodo. A cada mistura foi preparado 1,2 kg de
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material, ja com a mistura da argila incorporada com o percentual necessério de lodo.
Desta forma foi realizada a pesagem de 1080 gramas de argila e 120 gramas de lodo
(10 %) e misturado os materiais em um cadinho do laboratério de ceramica da
UNIVILLE, durante 10 minutos. Entdo foi depositada esta mistura dentro do jarro de
porcelana e adicionado 70 %, ou seja, 840 gramas de &gua na mistura e levado ao
moinho de bolas da UDESC, durante 4 horas, com o objetivo de homogeneizar a
mistura. Entéo foi realizado uma etapa de decantacdo e peneiramento com peneira de
5 micron para retirada do excesso de agua na mistura.

O material resultante sobre a peneira, retirado apds 24 horas, foi realizado a
moagem preliminar e levado a estufa ventilada para retirada da umidade até peso
constante. Entéo foi adicionado 8 % de umidade a mistura e levado ao moinho de bolas
durante 24 horas e armazenado para iniciar o processo de compactacédo dos corpos de
prova.

Este mesmo procedimento foi utilizado para as misturas de 15 % e 20 %. Para a
argila foi realizado a etapa de hogeneizacdo e, moagem, peneiramento e
armazenamento para o processo de de compactagdo dos corpos de provas.

A compactacédo dos corpos de prova planos (70 X 30 X 5 mm) foi realizada em
uma prensa uniaxial, Instron 5582, conforme figura 10 , usando 23 gramas de material
por peca com uma pressao de compactacao de 20 MPa. Ap6s a compactacdo, 0s
corpos de provas foram identificados e levados a secagem em estufa ventilada a 110
°C até peso constante, queimados e resfriados naturalmente. As outras misturas
seguiram o mesmo procedimento alterando apenas a concentracao de lodo.

A queima dos corpos de prova foi realizada em um forno elétrico do laboratorio
de ceramica da UDESC Joinville nas temperaturas de 800, 900, 1000 e 1150 °C. Esta
escala de temperatura foi escolhida pois segundo a literatura estas sdo as temperaturas
usadas normalmente na fabricacdo de ceramica vermelha. A taxa de aquecimento do
forno para a queima foi de 5 °C / min, permanecendo por 2 h na temperatura maxima. A
refrigeracdo dos corpos de prova ocorreu por conveccao natural dentro do forno apos o
término do ciclo.

Foram testados quatro (4) corpos de prova para cada combinacdo da
composicdo de mistura e da temperatura de queima para obter as propriedades
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mecanicas tecnoldgicas relacionadas a retracdo linear pela queima, perda de massa, a
absorcdo da agua e a forca flexdo de ruptura em trés pontos. A Figura 10 mostra os

corpos de prova compactados antes da queima (A) e apés queima (B) .

Figura 10: Corpos de prova antes da queima (A) e apés queima (B) dentro do forno.

3.2.1.1. Procedimento contracgéo linear

A contracéo linear € um ensaio realizado para avaliar a propagacao do processo
de sinterizagdo do material durante a queima. Através deste ensaio € possivel verificar
0 grau de qualidade do bloco ceramico. Segundo Paix&o (2005), “normalmente uma
boa qualidade de bloco ceramico possui contracdo linear abaixo de 8 %”. Esta
contracdo se manifesta no corpo de prova na forma tridimensional, alterando o seu
volume quando submetido a processo de sinterizagdo. O procedimento para realizacao
desta andlise foi baseado na ABNT NBR 9623, onde a medida é realizada linearmente

e expressa na forma de coeficiente, conforme equagéo a sequir:

AL/Lo= 100 * (Ls- Lo) / Lo

Onde,

AL = Variagdo do comprimento;

Lo = Comprimento corpo de prova ap0s queima;

Ls = Comprimento corpo de prova seco, antes da queima.
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Foi realizada a analise da retracao linear medindo-se o comprimento do corpo de
prova. Também foi avaliado com relagdo a largura do corpo de prova, da espessura do
corpo de prova e em relacdo ao seu volume. Esta analise foi realizada para argila pura,
com 10 %, 15 % e 20 % de lodo incorporado, avaliando a influéncia da

temperatura(800, 900, 1000 e 1150 °C) em cada uma das composigoes.

3.2.1.2. Procedimento perda ao fogo

A perda ao fogo de um material esta atribuida a matéria organica contida na
mistura. Segundo Santos, (1992), a perda ao fogo aceitavel para um bloco ceramico
pode chegar até 15 %. Paixdo, 2005, tambem indicou que o valor maximo de perda ao
fogo é 15 %. Soares (2008) apud Senai (2006), indicam que este valor deve ficar entre
6 a 16 %. Neste projeto sera utilizado como referencial o valor indicado por Paixao
(2005).

3.2.1.3. Procedimento absorcdo de agua

A absorcdo de agua reflete o grau de sinterizacdo dos materiais. A absorcao de
agua é um importante fator que interfere na durabilidade dos produtos de ceramica
vermelha. Segundo Paixdo (2005), esta caracteristica estd relacionada com a
resisténcia aos ataques quimicos e fisicos ao meio ambiente. Segundo a NBR 15270-3
os valores referenciais de absorcédo de agua para blocos ceramicos / tijolo macico sao
de no minimo 8 % e maximo 22 % e as telhas é de 20 %. A porosidade do material
interfere diretamente no percentual de absor¢cdo de agua pois a quantidade elevada
desses poros compromete a qualidade do produto ceramico, indicando, por exemplo,
que o corpo ceramico ndo sofreu uma queima ideal. Portanto a boa sinterizacdo é
indicada, pois diminui a quantidade destes poros. O calculo para se definir o percentual
da absorcao de agua de um produto ceramico € mostrado a seguir:
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AA= Mu-Ms X 100
Ms

Onde:

AA = Absorcado de agua
Mu = Massa do corpo de prova umido. (ap6s queima)

Ms = Massa do corpo de prova seco. (apds queima)

A absorcdo de agua foi determinada de acordo com o procedimento padréo,
descrito na ABNT NBR 15270.

3.2.1.4. Procedimento tensao de flexao

O ensaio de flexdo a ruptura tem o objetivo de avaliar caracteristicas
relacionadas ao grau de compactacéo e consisténcia do material. Desta forma pode-se
avaliar o grau de sinterizacdo de um material. Segundo Paixédo (2005), “os valores da
tensdo de ruptura a flexdo aumentam com o acréscimo da temperatura de queima. Isto
€ devido a densificacdo do material, ou seja, a reducdo da porosidade dos corpos de
provas.” Segundo Lopes (2005), para realizacdo do teste de tensdo de ruptura, os
corpos de provas devem ficar na posi¢cao bi-apoiados, com aplicacdo de uma carca
concentrada no ponto médio do vao livre.

A Figura 11 mostra um esquematico do corpo de prova para ensaio de flexao.
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Figura 11: esquema do corpo de prova posicionado para o ensaio de flexdo de trés
pontos.

Para avaliacdo do resultado de ruptura a flexdo é realizado célculo expresso pela

equacao abaixo:

TRF= 3P|/ 2bh?
Onde,
TRF = tenséo de ruptura flexdo (MPa)
P = carga de ruptura (N)
| = distancia entre os apoios (cm)
b = largura do corpo de prova (cm)

h = altura do corpo de prova (cm)

Para realizar a avaliacdo de resisténcia mecéanica dos corpos de prova foi
realizado a andlise da forca flexdo de ruptura em trés pontos. Este teste foi realizado
em uma maquina universal de teste Instron 5582, de acordo com o procedimento
padrao, em ASTM C 674-77 e comparados com os valores estabelecidos na NBR
15270. Todos estes testes atenderam as normas pertinentes ao setor ceramico

nacional.
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Figura 12: Equipamento para compactacdo dos corpos de provas e analise de flexao
de ruptura.

3.2.2. Ensaios de toxicidade

ApGs a realizacdo dos ensaios mecanicos dos materiais, foi avaliada a
caracterizacao toxicoldgica deste composto. Esta acdo tem por objetivo verificar se a
incorporacao do lodo, (residuo classificado como classe IIA), interfere na toxicidade de
toda a massa ceramica. Esta condicdo pode inviabilizar a utilizacdo de lodo téxtil,
proveniente do processo da ETE, ap6s o estagio do filtro prensa. Esta avaliacédo foi
realizada antes, ou seja, com o lodo e a argila pura e também depois, apds 0 processo
de queima dos compostos. Foi escolhido para preparacdo do material apds queima, os
corpos de provas com 20 % de lodo incorporado. Esta composicéo foi escolhida pois se
constitui no maior percentual de incorporacao a argila.

Para verificacdo da toxicidade foi avaliado a temperatura, oxigénio dissolvido
(OD), condutividade e pH do meio de cultivo do microorganismo Daphnia similis e
também do solubilizado dos materiais.

Foi realizado o teste de toxicidade aguda, seguindo os passos da NBR 10006,
procedimento para obtencdo de extrato solubilizado de residuos soélidos e NBR 10007.
Inicialmente foram preparadas 4 concentragdes de solubilizado.

Para a preparacao dos solubilizados, inicialmente foi retirado 1,2 kg de lodo in

natura e 1,2 kg argila e levado a estufa com ventilagdo forcada a ar e exaustao na
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temperatura de 42 °C até atingir peso constante. Este procedimento levou
aproximadamente 5 dias, pois o percentual de umidade do lodo era de
aproximadamente 50 % e da argila era de 41 %. ApGs atingir peso constante, ou seja,
base seca, foram pesados 250 gramas de base seca do lodo e realizado moagem e
peneiramento com peneira de 9 mm.

O material seco e moido foi colocado em um frasco de 1500 ml e adicionado
1000 ml de agua destilada e levado ao equipamento para agitacdo, modelo Certomat,
durante 5 minutos. Apds esta etapa, iniciou o processo de decantacdo onde o frasco foi
fechado com filme de PVC e armazenado na temperatura de 20 °C durante 7 dias.

Apbs terminado o processo de decantacao, foi realizado filtracdo da solucdo com
aparelho de filtragdo com membrana filtrante de 0,45 micron.

Este material filtrado resultou no extrato solubilizado utilizado para o teste de
toxicidade, onde inicialmente foi determinado o pH deste extrato solubilizado.

Os passos identificados anteriormente para obtencdo de extrato solubilizado foi
replicado para o solubilizado do lodo e realizado para o solubilizado da argila com
réplica e nos corpos de prova realizado com concentracdo de 20 % de lodo
incorporado, queimados a 800 °C, também realizando a réplica do extrato.

Foram utilizados 20 organismos Daphnia similis em cada tratamento. A duracao
de cada teste foi de 48 horas e os recipientes que foram utilizados sao béqueres com
capacidade para 200 mL. Nao foi feita renovacdo da solucédo, ou seja, dos lodos e da
agua de manutencdo dos organismos. Durante os testes os organismos foram mantidos
sem alimentacgéo, sob temperatura de 20 +2 °C.

Durante os ensaios 0s organismos foram expostos a diferentes concentracdes de
lodo, correspondendo a diferentes diluicdes (0,01 %, 01 %, 10 % e 100 %). A agua de
diluicdo utilizada foi a agua de manutencdo dos organismos no laboratério. No dia
anterior aos testes, fémeas ovigeras de D. Similis (mantidas em cultura com meio
alimentar de 105 células / mL de algas) foram separadas para a obtencédo de neonatas
com idade inferior a 24 horas.

Foram realizadas as seguintes analises: pH, temperatura, condutividade, dureza
da agua de diluicdo antes do inicio dos testes e de todas as concentracdes no final dos

testes. ApOos o periodo do ensaio foi realizado a contagem dos organismos
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sobreviventes e os resultados expressos em porcentagem de organismos mortos ou

imobilizados em cada tratamento.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Atualmente o lodo sélido gerado no final do processo de tratamento de efluente
na industria téxtil é disposto em aterro industrial. Através da investigacdo proposta
neste trabalho espera-se obter resultados que atendam as normas regulamentadoras
brasileiras pertinentes ao setor ceramico e tambem aos requisitos ambientais.

4.1.Caracterizacao do residuo téxtil

A analise de massa da torta de lodo foi avaliada e o resultado pode ser
verificado na Tabela 4.

Tabela 4: Resultado andlise de massa

Ponto de coleta Torta de lodo proveniente do filtro prensa
Aspecto da amostra Soélido Umidade da amostra 50%
Parametros Equipamento Modelo Resultado
Matéria organica Vidraria geral 16,4%
PH (-) Phmetro Toledo SG 2 1228055239 10,04

Fonte: Aquaplant (2009)

Este resultado mostra que o aspecto da amostra € sélido, mas possui 50 % de
umidade, indicando que o processo de filtragem e prensagem do lodo ndo € muito
eficiente, gerando um volume de residuo desnecessario. Pode-se verificar um elevado
percentual de matéria organica em sua composicao, devido ao tratamento utilizado que
€ o de lodo ativado. O pH indicou que a torta de lodo é alcalina.

O ensaio de lixiviagéo foi realizado de acordo com a ABNT NBR 10005, onde se
qualquer contaminante com concentracées maiores que o indicado no anexo F da
norma NBR 10004, o residuo deve ser caracterizado como toxico.

Conforme os resultados indicados na Tabela 5 e comparados com o anexo F da

NBR 10004, a torta de lodo proveniente da etapa de decantacdo da ETA de uma
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industria téxtil da regido de Joinville ndo é considerado um residuo perigoso, mas
conforme o anexo A, também da NBR 10004, residuos provenientes de estacdo de
tratamento de efluentes, mesmo estando dentro dos limites aceitaveis pela norma, deve
ser considerado como residuo téxico. Desta forma, segundo o resultado da analise de
lixiviagdo, a torta de lodo desta idustria téxtii ndo € um residuo perigoso e sua
classificacdo é dada com classe Il A.

O ensaio de solubilizacao foi realizado de acordo com a ABNT NBR 10007, onde
se qualquer contaminante com concentracfes maiores que o indicado no anexo G da
norma NBR 10004, o residuo deve ser caracterizado como perigoso e téxico.

Os resultados da solubilizacdo da torta de lodo sé&o apresentados na Tabela 6.
Conforme verificado na Tabela 6, todas as constituintes analisadas estdo dentro do

valor limite, indicando que sua classificacao é classe Il A.

Tabela 5: Resultado analise de lixiviacdo

Parametros Equipamento Modelo Resultado
5 1,0
Arsénio AS Espectrofotometro de | o ran 558 < 0,0001 mg/L
absorcéo atébmica
. Espectrofotbmetro de 70,0
Bério Ba ~ A SpectrAA 55B 0,27 mg/L
absorcéo atébmica
cadmio Cd Espectrofotometro de | o an 558 0,015 mg/L 05
absorcéo atbmica
Chumbo Pb Espectroiotorrletro de SpectrAA 55B < 0,01 mg/L 1,0
absorcéo atdmica
Cromo total ¢r | ESPectrofotometro de SpectrAA 55B < 0,030 mg/L 5,0
absorcéo atébmica
; ICS 90 série 150.0
Fluoretos F Cromatografo de ions 080310 0,449 mg/L
Mercdrio Hg | ESpectrofotometrode | o i ap 558 0,0019 mg/L 0.1
absorgéo atdmica
Prata Ag Espectrofotometrode | g0 558 <0,02 mg/L 5,0
absorcéo atdmica
Selénio Se Espectrofotometro de | g0 558 0,0001 1,0
absorcéo atdmica

Fonte: Aquaplant (2009)

54



Tabela 6: Resultado analise do solubilizado

Parametros Equipamento Modelo Resultado
Arsénio AS Espectrofotometro SpectrAA 55B < 0,0001 mg/L 0,01
de absorcao atbmica
Bario Ba Espectrofotometro SpectrAA 55B < 0,20 mgiL 0,7
de absor¢éo atbmica
Boro B Espectrofotometro SpectrAA 55B <o50mglL |
de absorcéo atbmica
L Espectrofotometro 0.005
Céadmio Cd de absorcio atomica SpectrAA 55B < 0,001 mg/L
Chumbo pb | ESpectrofotometro SpectrAA 558 < 0,01 mg/L 0,01
de absorcéo atbmica
Cianetos CN Espectrofotometro SpectrAA 55B < 0,005 mg/L 0,07
de absorcéo atbmica
Cobre Cu Espectrofotometro SpectrAA 55B < 0,114 mg/L 2,0
de absorcéo atémica
Cromo Espectrofotbmetro | <. . reo | Aaro e | e
hexavalente CR | de absorcéo atbmica SpectrAA 558 < 0,03 mg/L
Cromo total cr | ESpectrofotometro SpectrAA 55B < 0,030 mg/L 0,05
de absorcéo atémica
Espectrofotometro Nova 60 série 001
Fenol C6H50H calorimétrico 06420101 > 0,01 mg/L
Ferro total Fe EspectroiotomAetrlo SpectrAA 55B < 0,025 mg/L 0.3
de absorcéo atbmica
Ferro total Espectrofotometro SpectrAA 558 < 0,025 mg/L 0.3
dissolvido Fe de absor¢éo atbmica
Fluoretos F Cromaitc())r?;afo de | ics 90 série 080310 1,649 mg/L 1,5
Fésforos total P Espectrpfo}ometro SpectrAA 55B 06mglL | T
calorimétrico
Manganés Mn | ESpectrofotometro SpectrAA 55B < 0,005 mg/L 01
de absorcéo atbmica
Mercario Hg Espectrofotometro SpectrAA 55B <0,0001 mg/L 0,001
de absorcéo atbmica
Niguel Ni Espectrofotometro SpectrAA 55B 00051 mgll |
de absorcéo atbmica
Nitrogénio Total Espectrpfo}ometro Nanocolor 400D 231mgL |
N calorimétrico
Prata Ag Espectrofotometro SpectrAA 55B < 0,02 mglL 0,05
de absorcéo atbmica
Selénio Se Vidraria geral 0,00025 0,01
Sulfeto S2- EspectroiotornAetrlo SpectrAA 55B 0050mg/L | = T
de absor¢do atbmica
. Standart Methods ' T [ I
Sulfito SO3 2- 20a 4500 B Vidraria geral 4,0 mg/L
. Standart Methods Espectrofotdmetro 50
Zinco zn 20a 3111 B de absorcéo atbmica 0,012 mg/L

Fonte: Aquaplant (2009)
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4.1.1. Fluorescéncia de Raio X

Apés analizar a avaliagdo quimica realizada pela empresa, identificando a
classificacdo do residuo e a forma de armazenamento deste residuo, foram iniciadas as
andlises quimicas qualitativas e quantitativas do residuo e da argila.

Por meio do teste de fluorescéncia de RX (FRX), os resultados dessa analise
podem ser verificados na Tabela 7. Este teste indicou a possibilidade de incorporacéo
deste residuo na argila, usada para fabricacédo de tijolos de uma Empresa da regido de

Joinville.

Tabela 7: Andlise quimica quantitativa de fluorescéncia de raios X do lodo.

Composicao Al;O3 MgO CaO SiO; TiO; K20
(%) 25,865 24,614 21,252 18,046 4,173 3,421
Composicao Fe,O3 SOs3 CuO MnO Zn0O SrO
(%) 1,264 0,799 0,239 0,189 0,113 0,023

Fonte: O autor

A Tabela 8 mostra os resultados da andlise quimica quantitativa por FRX da

argila, os quais foram usados para comparacdo com a analise quimica do lodo.

Tabela 8: Analise quimica quantitativa de fluorescéncia de raios X da argila.

Composicao SiO» Al>,O3 Fe,O3 K>O TiO,
(%) 46,250 45,891 3,850 2,576 1,061
Composicao SO;3 CaO Zr>03 MnO SrO
(%) 0,180 0,110 0,053 0,024 0,007

Os resultados apresentados na Tabela 7 e Tabela 8 mostram relagbes entre os

dois materiais. A argila tem em sua composi¢cdo a predominancia de 6xido de silicio e
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oxido de aluminio, onde juntas correspondem a mais de 90 % de sua composi¢ao
quimica. Estes mesmos elementos fazem parte da composicdo quimica do lodo. O
oxido de aluminio também é predominante na composi¢cao quimica do lodo, juntamente
com o Oxido de magnésio, oxido de calcio e também 6xido de silica. O lodo possui uma
composi¢cdo mais diversificada e a alta concentracdo de 6xido de magnésio e calcio,
pode esta relacionada a utilizacdo destes produtos no processo de tratamento de
efluentes da Empresa. Segundo Herec, “o aluminio, ferro, sédio e 0 potassio sdo metais
provenientes, do tratamento de efluentes téxtil que se fixam no residuo sdlido.” Ainda
segundo Herec (2005), o céalcio e 0o magnésio sdo provenientes do processo de
lavagem da industria téxtil, onde a mesma é considerada uma dgua com altos teores de
calcio e magnésio, porém estes metais ndo séo avaliados na norma NBR 10004.

Na Tabela 9, pode ser verificada a diferenca na composicdo quimica dos

materiais.

Tabela 9: Comparacao da composi¢ao quimica do lodo com a argila

Composigéo da argila % na argila % no lodo
SiO2— Oxido de silica 46,250 18,046
Al203 - Oxido de aluminio 45,891 25,865
CaO - Oxido de calcio 0,110 21,252
MgO — Oxido de magnésio | ------------ 24,614
TiO2-Oxido de titanio 1,061 4,173
K20 — Oxido de potassio 2,576 3,421
Fe203 - Oxido de ferro 3,850 1,264

Conforme a comparacéo identificada na Tabela 9, com a adi¢cdo do lodo pode-se
ter uma baixa na resisténcia mecanica, devido a menor concentracdo de 6xidos de
silicas, mas em compensacgédo, possui um percentual significativo de 6xido de titanio,
gue segundo Monteiro (2008) a presenca desta constituinte tende a compensar. A
concentragdo de oxido de aluminio encontrada no lodo, indica que o material possui

caracteristicas plasticas, podendo ser facilmente trabalhado. O lodo também possui alta
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concentracdo de Oxidos de magnésio que por suas caracteristicas devem propiciar ao
material elevado ponto de fusdo. A Figura 13 mostra através de um gréfico, esta

comparacao.

% Composicao

mLODO
40 —+
B ARGILA
30 T
20
10
a i = . e B

Si02 |AI203 | CaO | MgO | TiO2 | K20 |Fe203

B ODO (18,05 (25,87 (21,25 (24,61 (4,173 |3,421 |1,264
H ARGILA [46,25 |45,89 | 0,11 0 |1,061 (2,576 3,85
Composicao Lodo X Argila

Figura 13: Comparagdo da composicao quimica dos materiais.

4.1.2. Difracdo de Raios X

O difratograma foi realizado com as matérias primas in natura e apos calcinacéo

realizada a 550 °C. O difratograma do lodo in natura e apds calcinacdo pode ser

verificado nas Figuras 14 e 15 respectivamente.
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Figura 14: DRX do lodo ‘in natura”
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Figura 15: DRX do lodo Calcinado a 550 °C

O difratograma do lodo calcinado e sem calcinacdo apresentam picos
caracteristicos de fase cristalina, podendo-se dizer que ha o mineral Kaolinita, referente

a formacgao dos cristais de alumina (Al,Os3), quartzo, referente a formacéo dos cristais
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de silicio (SiO,) e Rutila, referente a formacéo dos cristais de titanio (TiO2). Observa-se
ainda a ocorréncia da calcita, referente a formacéo dos cristais de cal (CaO) utilizada
para reducao do pH no tratamento fisico quimico e o6xido de potassio (K,0).

O resultado apoOs calcinacdo mostra que ndo houve alteracdo significativa,
indicando que a temperatura de calcinagao utilizada néo foi suficiente.

A avaliacdo por Difracdo de raio-X, também foi realizada para a argila. Esta
analise teve o objetivo de realizar a comparacao entre a matéria prima e o lodo que
ser& incorporado nesta massa. A Figura 16 e Figura 17 mostram o resultado da analise
de difracdo da argila “in natura” e apds calcinacdo a 550 °C. Desta forma, pode-se
perceber que existem algumas semelhancas na estrutura cristalina do lodo em relacao

da argila.
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Figura 16: Difracdo de raio x da argila

A argila possui uma estrutura cristalina mais definida em relacédo ao lodo, com a
presenca de mais de 90 % de sua composi¢do de oOxido de silica (Sio2) 6xido de
aluminio (Al,O3). Esta condi¢éo também esta de acordo com a analise de fluorescéncia
de raio X (FRX), onde por consequéncia resultou em picos predominantes de Quartz e
Kaolinite. Se comparado com o lodo, pode-se comprovar a andlise de FRX mostrado na

item 4.1.1, que indicou que o lodo possui uma composi¢cado quimica bem diversificada.
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Apesar desta diversidade de constituintes em sua massa, verificam-se picos bem
definidos na composi¢éo do lodo, sugerindo a possibilidade de incorporacao de lodo na
massa de argila. Na avaliacdo ap0s a calcinacdo houve diferencas significativas, pois

0s picos ficaram pontuais e bem definidos.
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Figura 17: Difracdo de raios-X da argila calcinada a 550 °C
4.1.3. Analise térmica dos materiais
Foi realizado as andlises termogravimétrica (TGA) e calorimetria exploratéria

diferencial (DSC), com o objetivo de avaliar o comportamento térmico do lodo. Os

resultados obtidos podem ser verificados nas Figuras 18 e 19.
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Figura 18: TG e DSC do Lodo.
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Figura 19: A=TG do Lodo e B = DSC do lodo.

A curva de TG do lodo obtida por TGA mostra 3 estagios de perda de massa. O
primeiro estagio ocorre a cerca de 100 °C, podendo ser atribuido a perda de agua
adsorvida no lodo, sendo responsavel por aproximadamente 5 %. O segundo estagio,
gue apresenta a maior perda de massa (cerca de 32 %), ocorre na faixa de temperatura
(280-500 °C), indica elevada perda térmica, devido provavelmente ao seu elevado teor
de matéria organica. O terceiro estagio ocorre por volta de 700 °C, que pode ser
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atribuida a perda de grupos de hidroxilas durante a transformacdo da caulinita em
metacaulinita. Esta reacdo pode ser responsavel por uma perda de massa de
aproximadamente 7 %. Ao final do experimento, restou aproximadamente 43 % de
residuo no cadinho, referente ao material inorganico que nao se degradou na faixa de
temperatura estudada (até 1200 °C), podendo ser atribuido a presenca de Oxidos de
alumina, silicio e titanio, identificados na analise de DRX deste projeto. Monteiro et. al.
(2008) no estudo de lodo téxtil de Campos de Goitacas, também atribuiu a perda de
massa ocorrida entre as temperaturas 520°C e 600°C pela transformacédo da caulinita
em metacaulinita. Este evento também foi verificado por Correia et. al. (2006), quando
estudou argilas da regiao de Joinville, atribuindo a mesma transformagéo, na ocorréncia
de um pico endotérmico na temperatura de 600°C.

A curva de DSC mostra um pico endotérmico em 100 °C, que segundo Rodrigues
(2002) é referente ao processo de desidratacdo do material, na mesma regido de perda
de agua obtida por TGA. Em cerca de 340 °C observa-se um pico exotérmico, que pode
estar associado a oxidacdo da matéria organica. Moreira et. al. (2001), que avaliou o
lodo téxtil para fabricacdo de materiais de construcdo por DSC, observou dois picos
exotérmico no intervalo de temperatura de 300 e 600°C e atribuiu a oxidacdo da
matéria organica contida no lodo. O pico endotérmico que ocorreu a cerca de 610 - 700
°C, ocorre na mesma faixa de temperatura da transformacdo da caulinita em
metacaulinita, podendo ser atribuido ao mesmo evento. O pico a cerca de 910 °C pode
corresponder ao inicio do processo de sinterizacdo do material, representada pelo inicio
da formacdo da Mulita. Correia et. al. (2006), quando estudou argilas da regido de
Joinville, Associou o evento ocorrido na temperatura de 980 °C, como sendo 0 inicio da
formacdo da Mulita. Monteiro et. al. (2008) no estudo de lodo téxtil de Campos de
Goitacéas, também atribuiu o pico exotérmico na temperatura de 932 °C a dissociacdo
da metacaulinita, dando inicio a formagéao da mulita.

A analise térmica do lodo mostrou similaridade nos eventos ocorridos em outros
trabalhos realizados com lodo e com argilas. Esta condicao refor¢ca a possibilidade de

incorporacao de lodo a argila.
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4.1.4. Microscopia eletronica de varredura (MEV) das misturas

ApoOs preparacdo das misturas foi avaliado pelo MEV a homogeneizacdo das
misturas e também realizado analise de energia dispersiva (EDS) acoplado ao mesmo

equipamento. Esta andlise tem o objetivo de confirmar a andlise quimica realizado por

FRX. A Figura 20 mostra os resultados do EDS do lodo.
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Figura 20: EDS do lodo

Fonte: O autor
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Mediante a analise de EDS pode-se comprovar a presenca de célcio, silicio,
aluminio, magnésio, titanio, oxigénio, carbono, entre outros, servindo como base para
identificacdo dos minerais indicados na analise de difracdo de raio X.

As imagens realizadas com zoom de 50 X foram utilizadas para avaliacdo da
formacao de aglomerados e podem ser visualizadas nas Figuras 21, 22, 23 e 24 para
argila pura, com incorporagdo de 10, 15 e 20 %, respectivamente. Esta formag&o de
aglomerados pode ter influéncia na homogeneizacdo da mistura e por consequéncia na
qualidade final do produto. Com a adicdo do lodo, a formacéo destes aglomerados foi
prejudicada. Na mistura de 10 % de lodo, houve uma maior homogeneizagdo da
mistura. Com a incorporagao de 15 % e 20 % a mistura ficou esfarelada, com pouca
formacéo de aglomerados. Esta condicdo pode estar relacionada com a baixa presenca

de umidade nos materiais, pois foram secos a 105 °C até peso constante, antes da

realizacdo desta andlise.

Figura 21: Medicao dos aglomerados a 50X da argila
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Figura 22: Medicao dos aglomerados a 50X da mistura da argila com 10 % de lodo

Figura 23: Medic&o dos aglomerados a 50X da mistura da argila com 15 % de lodo
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Figura 24: Medicao dos aglomerados a 50X da mistura da argila com 20 % de lodo
Fonte: O autor

Também foram analisadas as amostras com zoom de 1000x e desta forma poder
avaliar a textura dos aglomerados. As Figuras 25, 26, 27 e 28 mostram a textura do

aglomerado da argila, na incorporacao de 10 %, 15 % e 20 %, respectivamente.

Figura 25: Imagem a 1000X da argila Figura 26: Imagem a 1000X com 10 %
Fonte: O autor Fonte: O autor
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Figura 27: Imagem a 1000X com 15 % Figura 28: Imagem a 1000X com 20 %
Fonte: O autor Fonte: O autor

4.2.Ensaios mecanicos ap0s queima

Os corpos de provas apés queima nas 4 temperaturas foram submetidos aos
ensaios de Contracdo linear, Absor¢cdo de agua, porosidade aparente e tensdo de

ruptura a flexao.

4.2.1. Analise de contracdo linear

Os resultados da contracdo linear em relacdo ao comprimento, largura e
espessura e volume do corpo de prova, serdo abordados a seguir. As misturas foram
comparadas a matéria prima padréo, ou seja, argila e com os valores referenciados nas
normas brasileiras e em literaturas que ja trabalharam com a incorporacéo de residuos
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em ceramica vermelha. Os dados foram tratados realizando analise estatistica através

do teste de Tukey, com nivel de significancia de 5 %.

42.1.1.

Andlise de contracéo linear da argila

Na Tabela 10 sdo mostrados os valores das medi¢cdes de comprimento, largura,

espessura e volume iniciais, antes e depois da queima, encontrados para 0s corpos de

provas de argila pura, sem a incorporacdo do lodo, na temperatura de 800°C. Também

€ mostrado a média das medic¢des e o percentual (%) de contracdo linear.

Tabela 10: Retracao linear da argila queimada a 800 °C

Pecas Medicdo antes da queima Medicao depois da queima
Cs(mm) [ Ls(mm) | Es(mm) | Vs(m3) | Co (mm)|Lo (mm)|Eo (mm)| Vo (M3)
22 70,2 30,1 515| 10,882053 69,8 30 505 | 10,5747
23 70,2 30,1 51| 10,776402 69,8 30 5 10,47
24 70,2 30,1 515| 10,882053 69,8 30 5,05 10,47
25 70,2 30,1 505| 10,670751 69,8 30 5| 10,3653
Média 70,2 30,1 5,1125 | 10,80281475 69,8 30 5,025 10,47
% de encolhimento do produto apds queima 0,57306 | 0,33333 | 1,741293 | 3,0808151

Na Tabela 11 sdo mostrados os valores das medicbes de comprimento, largura,

espessura e volume iniciais, antes e depois da queima, encontrados para 0s corpos de

provas de argila pura, sem a incorporacao do lodo, na temperatura de 900 °C. Também

€ mostrado a média das medicdes e o percentual (%) de contracao linear.

Tabela 11: Retracao linear da argila queimada a 900 °C

Pecas

Medic&o antes da queima

Medicao depois da queima

Cs(mm) | Ls (mm) | Es (mm) Vs (m3) Co (mm) | Lo (mm) | Eo (mm) | Vo (M3)
27 70,2 30,2 5,05 10,706202 69,3 29,8 4,95 10,3257
28 70,2 30,3 5 10,6353 69,35 29,8 4,9 10,229818
29 70,3 30,2 5,05 10,721453 69,35 29,8 4,95 10,33315
30 70,2 30,2 5 0,6002 69,3 29,8 4,9 10,222443
Média | 70,225 30,23 5,025 | 10,66581689 | 69,325 29,8 4,925 10,27777
% de encolhimento do produto apos queima 1,2982329 | 1,426174 | 2,030456 | 3,63815
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Na Tabela 12 sdo mostrados os valores das medi¢cdes de comprimento, largura,
espessura e volume, antes e depois da queima, encontrados para 0s corpos de provas
de argila pura, sem a incorporacdo do lodo, na temperatura de 1000 °C. Também é

mostrado a média das medi¢des e o percentual (%) de contracéo linear.

Tabela 12: Retracdo linear da argila queimada a 1000 °C

Pecas Medic&o antes da queima Medicao depois da queima
Cs(mm) | Ls(mm) | Es(mm) | Vs (m3) [ Co (mm) | Lo (mm) | Eo (mm) | Vo (m3)
11 70,5 30,3 5,2 11,10798 69,3 29,8 5,05 10,3257
12 70,4 30,4 5,1 10,914816 69,2 29,8 4,9 10,10458
13 70,4 30,3 5,2 11,092224 69,2 29,8 5,05 10,3108
14 70,3 30,3 5 10,65045 69,3 29,7 4,9 10,085229
Média 70,4 30,33 5125 | 10,94126 69,25 29,775 4,975 | 10,206497
% de encolhimento do produto apds queima | 1,660649 | 1,847187 | 3,015075 | 6,715517

Na Tabela 13 sdo mostrados os valores das medi¢cdes de comprimento, largura,
espessura e volume iniciais, antes e depois da queima, encontrados para 0s corpos de
provas de argila pura, sem a incorporacdo do lodo, na temperatura de 1150 °C.

Também é mostrado a média das medicfes e o percentual (%) de contracéo linear.

Tabela 13: Retracdo linear da argila queimada a 1150 °C

Pecas Medicdo antes da queima Medicao depois da queima i
Cs(mm) | Ls(mm) | Es(mm) | Vs (m3) | Co (mm) | Lo (mm) | Eo (mm) | Vo (M°)
1 70,3 30,2 5 10,6153 67,1 28,8 4,8 9,275904
2 70,3 30,2 5 10,6153 67,1 28,9 4,85 9,4050715
3 70,3 30,2 5 10,6153 67,1 29 4,8 9,34032
4 70,4 30,3 5 10,6656 67,15 29 4,9 9,542015
Média | 70,325 30,23 5 10,62786 | 67,1125 28,925 4,8375 | 9,3906955
% de encolhimento do produto apds queima | 4,786738 | 4,494382 | 3,359173 | 11,640813

Realizando a avaliagdo das Tabelas 10, 11, 12, e 13 pode-se perceber que a
temperatura de queima tem influéncia na contracao linear. Quanto maior a temperatura

maior € o percentual de encolhimento do produto. Esta condicdo é verificada em todas
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as medidas (comprimento, largura e espessura do corpo de prova). Quando avaliado o
volume, ou seja, considerando contragdo tridimensional, percebe-se que na
temperatura de 1150 °C o indice de contracdo é superior 8 %. A analise estatistica
deste resultado, também indicou diferenca significativa entre os valores encontrados
antes e depois da queima, indicando 95 % de certeza que a temperatura de queima tem
influéncia na contracéo linear da argila. A Figura 29 mostra a variagdo da contracao
linear em funcdo das 4 temperaturas de sinterizacdo para as dimensbes do
comprimento, largura, espessura e volume, respectivamente. A Tabela 14 mostra o
resultado do teste de Tukey com nivel de significAncia de 5 %, para contragéo linear
(comprimento) da argila em funcdo da variagcdo da temperatura. Nota