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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo definir qual melhor composi¢do em nivel percentual
de fosfogesso para ser adicionada a argila de varzea, de forma que possa minimizar custos
com material argiloso; e se havera, com a adi¢do de fosfogesso, maior resisténcia ou ndo aos
protétipos confeccionados, reduzindo possivel impacto ambiental que ocorre com a
disposicdo destes residuos ao meio ambiente, além de gerar um processo mais sustentavel e
econdmico para a industria ceramica.

Neste contexto, sera desenvolvido um protétipo com a mistura de 3 tipos: a primeira
mistura serd constituida de 80% de argila, com a adi¢cdo de 20% de fosfogesso; a segunda
mistura sera constituida de 90% argila, com a adicdo de 10% fosfogesso; e a terceira e Ultima
mistura serd de 95% argila, com a adi¢do d e 5% fosfogesso, em comparacdo com a argila
100%. Para isso, foram realizados ensaios de calorimetria exploratéria diferencial, analise
termogravimétrica, difracdo de raios — X, fluorescéncia de raios x na argila pura e por fim, a
microscopia eletronica de varredura e espectroscopia por energia dispersiva, tanto na argila
pura como também no Fosfogesso. Também foram realizados os ensaios de umidade de
extrusao, perda ao fogo, resisténcia de compressao a seco e a queimado, retracdes lineares de
secagem, de queima e total, absorcdo de &gua, e da porosidade aparente nos protétipos de
argila pura e nas misturas de argila e Fosfogesso.

Na analise termogravimétrica da amostra, houve uma perda de massa final total de
7,29%.Nas analises fisicas dos protétipos de argila pura e misturas de argila e fosfogesso, a
maior porcentagem de umidade de extruséo foi na amostra de 90% argila e 10% fosfogesso,
com 30,68% de umidade de extrusdo. Para a resisténcia de compressdo a seco, 0s resultados
foram maiores em 2 misturas de argila pura com o fosfogesso, as misturas de 90% argila e
10% fosfogesso, além da argila de 95% argila e 5% fosfogesso, apresentando 9,46 MPa e
11,31 MPa. Para a resisténcia de compressdao a queimado, os resultados que melhor
apresentaram resultados foi a mistura 80% argila e 20% fosfogesso e 100% argila pura, com
11,03 MPa e 12,70 MPa, respectivamente.

Palavras-chave: Ceramica. Argila. Fosfogesso.



ABSTRACT

This work aims to define the best composition, in percentile level, of phosphogypsum
to be added to lowland clay, in a way it can decrease the costs with clayish material; and if
there will be, with the addition of phosphogypsum, greater resistance or not to the
manufactured prototypes, reducing possible environmental impact that occurs with the
disposal of these residues to the environment, besides generating a more sustainable and
economical process to the ceramic industry.

In this context, a prototype with the mixtures of 3 types will be developed: the first
mixture will be constituted of 80% clay, with the addition of 20% of phosphogypsum; the
second mixture will be constituted of 90% clay, with the addition of 10% phosphogypsum;
and the third and last mixture will be constituted of 95% clay, with the addition of 5% of
phosphogypsum, in comparison to clay 100%. For this, tests such differential exploratory
calorimetry, thermogravimetric analysis, x-ray diffraction, x-ray fluorescence in pure clay,
and finally, scanning electron microscopy and dispersive energy spectropy, both in pure clay
and in Phosphogypsum, were carried out. Also, tests such extrusion moisture, fire loss,
resistance to dry and burnt compression, linear retractions of drying, from fire and total, water
absorption, and apparent porosity in the pure clay prototypes and in the mixtures of clay and
Phosphogypsum.

In the thermogravimetric analysis of the sample, there was a loss of total final mass of
7,29%. In the physical analysis of pure clay prototypes and mixtures of clay and
phosphogypsum, the biggest percentage of extrusion moisture was in the 90% clay and 10%
phosphogypsum sample, with 30,68% of extrusion moisture. For the resistance of dry
compression, the results were higher in 2 mixtures of pure clay with the phosphogypsum, the
mixtures of 90% clay and 10% phosphogypsum, besides the clay constituted of 95% clay and
5% phosphogypsum, presenting 9,46 MPa and 11,31 MPa. For the resistance to burning
compression, the result that showed the best results were the mixture of 80% clay and 80%
phosphogypsum and 100% pure clay, with 11,03 MPa and 12,70 MPa, respectively.

Keywords: Ceramics. Clay. Phosphogypsum.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERAGCOES INICIAIS

A industria da ceramica vermelha no Brasil, também denominada cerdmica industrial,
envolve a producdo de elementos estruturais, de vedacdo e de acabamento para a construgao
civil (telhas, blocos, estruturais e de vedacao, tubos, lajotas e pisos). Tem um faturamento de
R$18 bilhdes/ano (US$5,1bilhdes/ano) segundos dados da Associagdo Nacional da Industria
Ceramica (ANICER, 2015).

Durante as Ultimas décadas, houve um crescimento da importancia dos processos
produtivos contemplados pelas empresas ceramicas de pequeno e médio porte, onde cada vez
mais, a percepcdo da valorizacdo da producdo, da manufatura e do meio ambiente mais
sustentavel, é discutida. Por meio dessa percep¢do, estas empresas estdo buscando
adequarem-se cada vez mais as evolucdes que acompanham os processos produtivos. A maior
concentracdo de empresas ceramicas estd na regiao sul, seguida pela regido sudeste do Brasil
e 0s principais estados produtores sdo: Sdo Paulo, Rio Grande do Sul e Parana e que
representam um total de 40% da producéo brasileira (SCHWOB et al, 2012).

Os blocos ceramicos tém desempenhado uma funcdo relevante na edificacdo em
milhares de anos. E extensamente conhecido que a fabricacdo de blocos ceramicos de argila
gueimada constantemente, demanda um método intenso em energia e recursos. Para entender
melhor o desenvolvimento e o contexto atual de tijolos sustentaveis e inovadores durante as
ultimas décadas, ha uma nova concep¢do sobre os estudos recentes de blocos ceramicos,
categorizando essas publicacbes de acordo com o0s materiais utilizados e os métodos
empregados para produtos inovadores (ZHANG et al., 2018).

Os dados do setor oleiro ceramico representam um numero de 7000 empresas no setor,
com a geracdo de empregos diretos de mais de 293.000 (média de 42,4 empregados por
empresa) e geracdo de empregos indiretos de 1,25 milhGes; com uma representatividade no
segmento de 4,8% da indUstria da construcdo civil, representa 90% das alvenarias e coberturas
construidas do Brasil, constituindo um dos maiores parques de producdo de ceramica
vermelha no mundo (ANICER, 2015).

A producdo mensal média do setor no Brasil & de 3.500 milheiros, enquanto que a
produtividade média por trabalhador é de 18,3 milheiros/més (31,1 toneladas

/empregado.més), valor de 11 a 12 vezes menor que a produtividade média europeia atual,
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acima de 200 milheiros/trabalhador.més (INSTITUTO NACIONAL DE TECNOLOGIA -
INT, 2017).

O setor, constituida basicamente de micro e pequenas empresas, apresenta algumas
dificuldades, correlacionadas com o seu elevado grau na informalidade, ocorrendo
dificuldades em relacdo ao crédito, dificuldades na obtencdo de licencas ambientais,
competicdo por preco, ma qualidade dos produtos, entre outros. Mas ha uma parcela de
produtores ceramistas mais atentos, buscando inovacfes, reducbes de custo e maior
produtividade. Essa parcela tem aplicado tecnologias mais modernas e eficientes, gerando
maiores retorno financeiros, melhor qualidade, atendimentos as normas, maior seguranca e
maior preservacdo ambiental (INT, 2017).

O estado do Para apresenta um setor de ceramica vermelha com estimativa de 570
empresas no total, onde 490 olarias estdo localizadas no interior do estado, englobando grande
parcela de microempresas e, 80 empresas restantes, consideradas de maior porte, atendendo
as grandes cidades (Belém, Santarém, entre outros), com uma producdo total da ordem de
46.000 milheiros/més. Os principais polos do estado sdo: Sdo Miguel do Guama e Santarém,
0s quais representam 85% da producéo total do Estado (INT, 2017).

Destaca-se, nesse contexto, 0 municipio de Sd&o Miguel do Guamé& como um dos
maiores polos cerdmicos oleiros do Estado do Para. Segundo o INT (2017), o municipio
apresenta atualmente mais de 40 industrias do setor oleiro-ceramico cadastradas formalmente,
(cerca de 77%), as quais produzem um total de 30.000 milheiros/més de blocos e 9.000
milheiros/més de telhas com média de producdo especifica entre 800 a 900
milheiros/empresa/més. Atualmente, ndo existe qualquer preocupagdo com o que esse rejeito
pode acarretar a0 meio ambiente, mas alguns estudos mostram a possibilidade de agregar
valor a esse material que, até entdo, serve para terraplanagem e, na maioria das vezes, €
encaminhado para descarte a céu aberto (ZACCARON; NANDI, 2014).

Outro residuo que também pode ser incorporado a argila é o fosfogesso, proveniente
como residuo de gesso, gesso quimico, gesso agricola, CaSQO4.2H20 e gesso sintético. O
fosfogesso (CaS04.2H20) é a denominacao atribuida ao subproduto gerado pelas industrias de
fertilizantes fosfatados durante a producdo do acido fosférico, H3POas, pela reacdo quimica da
rocha fosfatica, Cal0(POa4)sF2, com acido sulfurico (H2SOs) e agua (CHAGAS, 2014).

Diante deste contexto, este trabalho buscara definir qual melhor composicao em nivel
de fosfogesso para serem adicionados a argila da regido de Sdo Miguel do Guama, de forma
gue possa minimizar custos com material argiloso, com a analise do bloco ceramico, além de

minimizar na geracdo de impacto ambiental negativo que ocorre com a disposicdo destes



18

residuos no meio ambiente, além de um processo mais sustentdvel e econémico para a

industria ceramica.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo geral

Analisar a viabilidade da utilizacdo de fosfogesso definidos de acordo com literaturas
especializadas, em niveis percentuais de 5%, 10% e 20%na composicdo de protétipos prismaticos
para uso na industria Oleira Ceramica no Municipio de S&o Miguel do Guama.

1.2.2 Objetivos especificos

e Determinar os valores dos ensaios fisicos, como a resisténcia de compressao mecanica,
perda ao fogo, absorcdo de &gua, porosidade aparente e retragdes lineares dos protdtipos
com argila pura e argilas misturadas com fosfogesso, por meio de ensaios realizados em
laboratdrio;

e Analisar os ensaios fisicos de cada mistura da argila com as diferentes porcentagens de
fosfogesso;

e Analisar 0s ensaios quimicos como a analise térmica diferencial (DSC),
termogravimétrica (TG), difracdo de raios X (DR-X), fluorescéncia de raios X (FR-X) da
argila, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e a Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS), da argila e do fosfogesso;

e Analisar a viabilidade da utilizacdo do fosfogesso incorporado a argila nos prot6tipos,

verificando qual mistura foi maior em resisténcia de compressao a queimado.

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CONSIDERACOES INICIAIS

Este capitulo apresenta uma revisdo bibliografica do Gesso, do Fosfogesso, sua
geracdo, a producdo de &cido fosfdrico, caracteristicas quimicas e fisicas, a disponibilidade de
minérios fosfaticos, as aplicacbes e impactos ambientais do fosfogesso. Em seguida, séo

relatadas abordagens quanto ao histérico da cerdmica, consideracfes em relacdo & ceramica
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vermelha no Brasil e no estado do Pard, além da constituicdo mineraldgica das argilas, 0s

tipos de ceramicas, a classificagdo das argilas, bem como o processo produtivo da ceramica.

2.2 GESSO

O gesso é um material de construcdo que apresenta uma gama de aplicacdes na
construcdo civil moderna. No Brasil, este material apresenta excelentes propriedades; em
particular, tal cenario tem se justificado pelas caracteristicas da matéria prima que o origina
(gipsita). A gipsita € um mineral encontrado em depdsitos de origem evaporitica, disponivel
em varias partes do mundo, com destaque ao Brasil, que é o 11° maior produtor mundial
(SILVA et al., 2019). Abaixo, na figura 1, é mostrado a estrutura da gipsita, formada pelos
atomos de Calcio (em verde), acompanhados dos grupos anidnicos SOs, além dos atomos de
H20.

Figura 1 - Estrutura da gipsita.

ﬂ Grupos anionicos SO4
Atomos de Célcio
H20

Fonte: Adaptado de Navarro et al., 2017.

Abaixo, na figura 2, observam-se as diversas formas de cristais de gipsita.

Figura 2 - Cristais de gipsita.

Fonte: Adaptado de Navarro et al., 2017.
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As reservas de gipsita sdo abundantes na maior parte dos paises produtores, no entanto
boa parte dos dados sobre reservas internacionais nédo esta disponivel. A producdo mundial de
gipsita em 2013 foi de 160 milhdes de toneladas, um aumento de 5,3% em relacdo ao ano de
2012. A China continua sendo o pais que mais produz gipsita — 50 milhGes de toneladas,
representando 31,3% de toda a producao de 2013. O Brasil € o maior produtor da América do
Sul e 0 11° do mundo, com uma producdo em 2013 de aproximadamente 3,3 milhGes de
toneladas, valor que representou 2,1% do total mundial (DEPARTAMENTO NACIONAL
DE PESQUISA MINERALOGICA, 2014).

A NBR 13207 - Gesso para construgédo civil (2017) define o gesso para construgédo
como um material proveniente da gipsita ou residuos de gesso, constituido
predominantemente de sulfato de célcio di-hidratado, calcinado e reduzido a p6, podendo
conter adigdes e/ou aditivos (FERREIRA, 2017).

O sulfato de calcio di-hidratado (gipsita) possui varias aplica¢fes industriais, podendo
ser utilizado na agricultura, atendendo cuidados com o solo, em produtos médicos, na arte
estatuaria e, também, como fonte para a producdo de materiais para a construcdo civil
(OSSORIO et al., 2014).

Para Navarro et al. (2017), a gipsita € usada principalmente para a producdo de gesso
para moldes ceramicos, odontoldgicos, estatuetas, estuque, etc. E também utilizado para
fabricacdo de acido sulfarico; cimento Portland (para diminuir a rapidez de pega do cimento);
para neutralizar o excesso de cloreto de sddio nas terras cultivaveis; como carga para papel,
tintas, etc.; como fundente de minérios de niquel; na purificacdo de agua para fabricacdo de
cerveja. Quando na forma macica e compacta (alabastro), é usado para fim ornamental.

Também é Gtil em fornos, moldes, ortopedia, construcéo civil (forros), entre outros.

Tabela 1 - Exigéncias quimicas do gesso para construcao civil.

DETERMINACOES QUiMICAS LIMITES
Agua Livre Méax. 1,3

Agua de cristalizacio 424a6,2

Oxido de Célcio (CaO) Min. 38,0
Anidrito Sulfurico (SO3) Min. 53,0

Fonte: Adaptado de ABNT (1994).
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2.3 FOSFOGESSO

Para Gracioli et al. (2017), o fosfogesso € um subproduto industrial, proveniente da
industria de fertilizantes, gerado a partir da producdo de &cido fosforico (HsPOas). Este
processo ocorre a partir de uma rocha primaria fosfatica que reage com o &cido sulfurico,
resultando na formacdo de um precipitado de sulfato de célcio, chamado fosfogesso. Neste
processo, o0 acido sulfurico dissolve a rocha, obtendo-se o &cido fosférico, fosfogesso e acido
fluoridrico.

Chen et al. (2018), afirma que o fosfogesso, € um subproduto da producdo de
fertilizantes, no qual é a fonte promissora da indudstria de gesso. Como corrobora Silva et al.
(2019), no qual diz que o fosfogesso € um subproduto proveniente do acido fosférico, e
sensivel a variacdo do teor de agua. Assim também Xue et al. (2019), afirma que, o
fosfogesso, é um produto residual da industria de fertilizantes fosfatados.

Segundo Hammas-Nasri et al. (2019), o fosfogesso é um dos muitos residuos
industriais considerados como uma fonte de terras raras, presentes em pequenas quantidades
em sua composicdo e para MA (2018), este afirma que o fosfogesso é um subproduto de
residuos com alto teor e impurezas complexas, dificil de ser utilizado de forma eficaz.

De acordo com Tian et al. (2016), o fosfogesso, é um residuo de fabricacdo de acido
fosfdrico por processo de desidratacdo, o qual, em sua pesquisa, foi utilizado como matéria-
prima para a fabricacdo de concreto de espuma. Os resultados mostraram um desempenho
excelente do contetdo de fosfogesso para uma série de parametros investigados para
fabricacdo, dentre eles, a relacdo agua/solido, regime de cura, materiais cimenticios, entre
outras determinacdes.

Segundo Zhou et al. (2017), o fosfogesso é um residuo sélido contendo principalmente
sulfato de célcio di-hidratado (CaSO4- 2H20). Na pesquisa dos Autoria propria, 2019.es,
foram preparados blocos de parede ndo queimados como uma estratégia de utilizacdo desse
residuo, propondo um novo “processo de hidratacdo em duas etapas” para a preparagdo de
tijolos ndo-queimados de fosfogesso com alta resisténcia a compressao, em que este processo
tem o potencial de reciclar de maneira econdmica o residuo de fosfogesso e mitigar a sua
poluicdo ambiental.

Segundo Nizeviciene (2018), o fosfogesso, considerado com o residuo da industria de
fertilizantes fosfatados, € classificado como Material Radioativo Naturalmente Ocorrido
(NORM). Portanto, quando usado como componente aditivo para materiais de construcao, o

nivel de radioatividade deve ser verificado. Para isso, € necessario que haja uma pesquisa dos


https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/fertilizer
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0892687518305557#!
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indices de concentragédo limite dos radionuclideos naturais, como
226 Ra, 228 Ra, 228Th, 40 K, para a Autoria propria, 2019.izacédo e atividades calculados em
todos os materiais utilizados.

Contreras et al. (2018) ratifica que o fosfogesso € um residuo da producdo de acido
fosférico. Estes trabalharam na avaliacdo do uso do fosfogesso como aditivo na fabricacdo de
ceramica, e as amostras (ceramicas) foram produzidas pela adicdo de diferentes concentragoes
de fosfogesso (5, 7,5 e 10% em peso) a argila natural e sinteriza¢do a 950, 1050 e 1150 ° C,
processo no qual o uso de fosfogesso melhorou o comportamento de sinterizacdo e a
resisténcia a flexdo, enquanto o impacto ambiental foi insignificante.

Para Kandil et al. (2016), uma grande quantidade de fosfogesso egipcio é produzida,
durante a producéo de acido fosforico em processo umido de decomposicédo de rocha fosfatica
com o &cido sulfurico.

No Marrocos, a producéo de acido fosforico é muito importante para a area econémica
e social do pais. De fato, esta producédo € realizada pelo processo Umido, atacando a rocha
fosfatica pelo acido sulfurico, de acordo com a seguinte reacdo quimica abaixo:

Cas(PO4)s + 5H2SO4 + 10H.O0  —> 3H3POs + 5CaS04.2H20 + HF

A natureza e as caracteristicas do fosfogesso dependem da composicdo e qualidade do
minério de fosfato. A constituicdo principal do fosfogesso é a CaSO4.2H>0 di-hidratado, mas
contém diversas impurezas, tais como fluoretos, fosfatos, minerais de argila, matéria organica,
elementos trago e radioelementos. Assim, a presenca dessas impurezas, em niveis superiores
aos normais, seria considerada uma fonte de contaminacdo ambiental (ENNACIRI, 2018).

A Norma Brasileira NBR 10004 (ABNT, 2004) define como Residuo Sélido aqueles
nos estados sélido e semi-solido, que resultam de atividades de origem industrial, doméstica,
hospitalar, comercial, agricola, de servicos e de varricdo, incluindo nesta definicdo os lodos
provenientes de sistemas de tratamento de agua. De acordo com essa norma, 0s residuos sao
classificados quanto aos seus riscos ambientais e de salde publica, indicando quais residuos
devem ter manuseios e destino rigidamente sob controle. Eles séo classificados em:

1) Classe | — Residuos Perigosos

2) Classe Il — Residuos N&o perigosos:

a) Classe Il A —Residuos N&o Inertes
b) Classe Il B — Residuos Inertes
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2.3.1 Geracao de fosfogesso

Como citado anteriormente, Ennaciri (2018) corrobora, na literatura atual, que: a
constituicdo principal do fosfogesso € a CaS0O4.2H20 di-hidratado, ou também denominado
de sulfato de célcio di-hidratado, o qual € um residuo derivado do ataque de &cido sulfurico a
rocha fosfatica, elemento predominante nos fertilizantes fosfatados”, originando também o

acido fosforico, como mostra o fluxograma abaixo:

Figura 3 - Fluxograma da etapa de beneficiamento do Fosfogesso e Acido Fosforico.
FILTRACAO

» » » H3PO4

(ACIDOFOSFORICO)

CaS04.2H20
(FOSFOGESSO)

Fonte: Autoria prépria, 2019.

Para cada tonelada de &cido fosforico produzida, resultam cerca de 4,5 toneladas de
fosfogesso. Esse valor € muito expressivo e pode variar com a composicao da rocha fosfatica
(FERNANDES, 2017).

Acerca disso, Kammoun et al. (2017) afirmam em seu estudo que uma tonelada de
acido fosférico gera 5 toneladas de fosfogesso, 0s quais sdo frequentemente armazenadas
perto das unidades de produgdo. Rashad (2017) corrobora que aproximadamente 4 a 6
toneladas de fosfogesso sdo geradas por tonelada de producéo de &cido fosforico.

Para uso na construcdo civil, o fosfogesso devera seguir por um beneficiamento
térmico igual ao gesso, no qual ha uma desidratacdo do fosfogesso por meio de uma
temperatura suficiente para que haja a formagdo do sulfato de calcio hemihidratado
(CaS04.1/2H20), assemelhando-o em sua composi¢do com o gesso (SCHADECK, 2017).
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2.3.2 Producéo de acido fosforico para fertilizantes fosfatados

O écido fosférico é obtido a partir da reacdo de rochas fosfaticas com acido sulfurico.
O fosfogesso é um subproduto sélido resultante desse processo. Diante do problema
ambiental gerado pela producdo excessiva desse passivo ambiental, surge o interesse em sua
reutilizagéo (RIBEIRO et al., 2018).

O fosfogesso, composto principalmente por sulfato de calcio di-hidratado e impurezas,
¢ um material de qualidade dependente da qualidade da rocha fosfatica e da via de processo
utilizada na producéo do &cido fosférico (SAADAOQUI et al., 2017).

Segundo Santos (2016) no processo denominado via Umida para a fabricacdo de acido
fosforico, a rocha € atacada com &cido sulfurico e agua, produzindo acido fosforico, fluoreto
de hidrogénio e feita uma filtracdo onde o é&cido fosforico produzido é separado do
subproduto insoluvel, fosfogesso, também conhecido como gesso industrial, como podemos
observar na equagao abaixo:

Ca10(PO4)sF2+ 10H2S04+ 20H,0 E==m=) 10 CaS04.2H:0 + 6H3PO4 + 2HF

O é&cido fosforico possui de 52 a 55% de P2Os (Anidra Fosforico). No ataque do acido
na rocha fosfatica é utilizada uma grande quantidade de acido sulfurico para obtencdo de
acido fosférico e sulfato de Calcio (gesso). O Sulfato de célcio entdo é separado por filtracéo,
produzindo para cada tonelada de P.Os de acido fosférico cerca de 5 toneladas de gesso,
conhecido como “processo imido”. Obtém-se, a partir do acido fosforico, o superfosfato
triplo, fosfatos de amdnia e fertilizantes liquidos (VALE FERTILIZANTES, 2018).

A producdo mundial de fosfato em 2015, segundo o United States Geological Survey
(USGS), foi de 223 milhdes de toneladas, sendo que a China foi responsavel por 100 milhdes
de toneladas, quase 45% do total, como mostra a tabela 2, abaixo. O Brasil tem mantido
modesta participacdo nesse montante, com 2,7% em 2015. As reservas mundiais sao
abundantes, sem risco no seu fornecimento, o que dificulta a abertura de novas minas,
principalmente no Brasil, cujos depdsitos sdo, em sua grande maioria, de origem ignea, com
menores teores e maiores custos de extracdo. Apesar disso, 0s custos de frete oceéanico e
interno ainda favorecem o produto nacional, no entanto, a auséncia no pais de outras matérias-
primas para a produgdo de fertilizantes - tais como enxofre, nitrogénio e potassio - acaba
incentivando a importagdo de produtos intermediarios, mais acabados, onerando

significativamente a balangca comercial (DNPM, 2016).
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Tabela 2 - Reserva e producdo mundial de fosfato.

Discriminacao (1336 ie;\zlgsa Producéo (10%t)

Paises 2015 (p) (L)* 2014 (r) * 2015 (p)* %
Brasil(2)* 315.000 6.500 6.100 2,7
China 3.700.000 100.000 100.000 44,8
Marrocos (inclui Saara Ocidental) 50.000.000 30.000 30.000 13,4
EUA 1.100.000 25.300 27.600 12,4
Russia 1.300.000 11.000 12.500 5,6
Jordania 1.300.000 7.140 7.500 3.4
Egito 1.200.000 5.500 5.500 2,5
Peru 820.000 3.800 4.000 1,8
Tunisia 100.000 3.780 4.000 1,8
Israel 1.300.000 3.360 3.300 15
Arébia Saudita 960.000 3.000 3.300 15
Outros paises 6.905.000 18.620 19.200 8,6
TOTAL 69.000.000 218.000 223.000 100,00

Fonte: Adaptado do DNPM (2016).
*(1) Nutrientes em P205; (2) reserva lavravel; (r) Revisado; (p) dado preliminar.

2.3.3 Caracteristicas fisicas e quimicas do fosfogesso

Como mostrado na tabela 3, o fosfogesso apresenta composicdo quimica, muito
semelhante a do gesso, recurso natural muito explorado pela construgdo civil. Parece viavel,
portanto, a utilizacdo do fosfogesso em substituicdo ao gesso natural, entretanto, devido a
falta de padronizacdo, seu uso pode acarretar alguns problemas. Ambos sdo compostos
predominantemente de sulfato de calcio, porém a composicao do fosfogesso muda conforme o
processo pelo qual este € produzido. A presenca de impurezas em sua estrutura também cria
dificuldades para sua utilizacdo, haja vista sofrer alteracdo de suas propriedades fisicas e
quimicas (RIBEIRO et al., 2018).

Tabela 3 - Composicdo quimica de fosfogesso produzido em alguns paises.

TEOR(%0)

COMPOSTOS TURQUIA CHINA POLONIA BRASIL  TUNISIA
Si02 3,44 1,25 0,65 0,64 0,50
CaO 32,04 29,05 29,60 38,15 32,50
SO3 44,67 42,09 42,20 49,36 44,00
Al203 0,88 0,43 0,20 0,59 0,10
Fe203 0,32 0,21 0,14 0,59 0,10
P205 0,50 3,50 2,20 0,35 0,65
Na20 + K20 0,13 0,51 0,50 - -

F 0,79 - 0,50 0,18 1,20
Outras impurezas 17,23 22,86 24,01 10,73 20,95

Fonte: Adaptado de Metogo (2015).
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2.3.4 Disponibilidade de minérios fosfaticos

As reservas mundiais de rochas fosfaticas sd@o de aproximadamente 50 bilhdes de
toneladas, concentradas principalmente em trés paises: no Marrocos com 21 bilhdes de
toneladas, que representa 42,3%; na China com 13 bilhdes de toneladas, que representa 26%;
e nos Estados Unidos com 3,4 bilhdes de toneladas, que representa 7%, totalizando 75% das
reservas. O percentual restante estéa distribuido principalmente entre a Republica da Africa do
Sul, a Jordania, a Australia, a Tunisia, a Russia, a Siria, o Egito e o Brasil. Este Gltimo conta
com reservas de rocha fosfatica de 317 milhdes de toneladas, localizadas principalmente nos
estados de Minas Gerais (68%), Goias (14%) e Sdo Paulo (6%) (DEPARTAMENTO
NACIONAL DE PRODUCAO MINERAL, 2008).

A maior parte das reservas brasileiras de rochas fosfaticas, cerca de 80%, é de origem
ignea, também conhecida como magmatica e esta concentrada principalmente nos estados de
Minas Gerais, S&o Paulo e Goids (DEPARTAMENTO NACIONAL DE PRODUCAO
MINERAL, 2016).

2.3.5 Aplicagdes do fosfogesso

Extensas investigagdes foram realizadas para reutilizar o fosfogesso em diferentes
campos, como emendas de estabilizacdo do solo, fertilizantes agricolas, fabricantes de
cimento e materiais de constru¢do (RASHAD, 2017).

A industria e os gestores publicos enfrentam o desafio de gerenciar as crescentes
geracOes de fosfogesso em todo o mundo, devido aos motivos de custo, seguranca e impacto
ambiental. A primeira barreira a ser superada é a mudanca de paradigma, considerando que o
fosfogesso ndo é um residuo, mas uma matéria prima, juntamente com a harmonizacdo das
regras de classificacdo material em todo mundo (CANOVAS et al., 2018). Assim, a
valorizacdo do fosfogesso é uma maneira eficiente de minimizar seus impactos ambientais
negativos (ZEMNI et al., 2018).

2.3.5.1 Aplicagdes na agricultura
Enormes quantidades de residuos de fosfogesso a baixo custo sdo amplamente

utilizadas na agricultura (ATTALLAH, 2019). Segundo Cicerie Allanore (2019), os
fertilizantes desempenhardo um papel fundamental na obtencdo dos objetivos estabelecidos
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pela Organizacdo das Nagdes Unidas (ONU), que sdo, até 2030, acabar com a fome, alcangar
a seguranca alimentar, melhorar a nutrigdo e promover a agricultura sustentavel, considerando
que aproximadamente 90% do crescimento da producdo agricola devera vir de rendimentos
mais altos e maior intensidade de cultivo.

Uma das alternativas para o consumo do fosfogesso € a sua aplicacdo na &rea agricola
como fonte de célcio, principalmente para solos tropicais e subtropicais; ou ainda, como fonte
de enxofre para solos que apresentam auséncia desse nutriente. O fosfogesso também pode ser
utilizado como condicionador de solos na forma de pd, pré-seco e com alta solubilidade e
eficiéncia agrondbmica comprovada, que tem como principal propriedade o fornecimento de
Célcio e Enxofre prontamente solUveis as plantas. Em virtude do seu baixo grau de umidade e
granulometria, apresenta uma rapida solubilidade no solo e imediata absorcdo pelas plantas
(SULGESSO, 2018).

Kammounet et al; (2017) realizou um trabalho onde adotou a compostagem como
estratégia para a valorizacdo do fosfogesso, por meio da altera¢do do solo devido ao contetido
de fosfato, sulfato e célcio, causando um efeito positivo sobre o crescimento de plantas de

batata no campo e producao de tubérculos.

2.3.5.2 Aplicagéo na produgéo de cimento

Uma das aplicagdes do fosfogesso € na geracdo do cimento super sulfatado, com
menos ou mesmo nenhum clinquer (calcinacdo de calcario e argila, em que, depois que o
material € moido e misturado ao gesso, é feito o cimento),cujo consumo de fosfogesso é
grande, mas com resultados que mostram uma grande resisténcia a compressdo da mistura
cimento e fosfogesso (LIU et al., 2019).

Nessa Otica, corrobora Min et al. (2019), no seu trabalho voltado para aplicacdo de
aterro cimentado, que consistiu em uma mistura de fosfogesso, cimento e &gua, com o
objetivo de investigar o efeito no tempo de mistura (variando de 5 a 240 minutos) e suas
propriedades fisicas — viscosidade aparente, condutividade elétrica, densidade aparente, tempo
de endurecimento — entre outras medidas.

Também podemos preparar o fosfogesso com Cimento sulfo-aluminato de calcio-
Belite (BSCA), influenciando no P20s e F (impurezas), que promove a formacéo de clinquer
BCSA & 1200°C, e no desempenho de cimento por meio de sua hidratacdo (HUANG et al.,
2019).
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2.3.5.3 Aplicacéo na construcéo civil

Uma das potenciais possibilidades de uso do fosfogesso esta na construcao civil. Sabe-
se que esta industria € uma das maiores consumidoras de recursos naturais, portanto, observa-
se a vantagem da utilizacdo do fosfogesso como substituto de matérias-primas. Este
reaproveitamento seria vantajoso tanto para a construcdo civil quanto para a industria de
fertilizantes, pois atualmente o fosfogesso raramente possui uma destinacdo apropriada,
necessitando de grandes locais para seu armazenamento (RIBEIRO et al., 2018).

O mesmo é afirmado por Contreras (2018), que avaliou a influéncia da adicdo do
fosfogesso em algumas propriedades de telhas ceramicas, produzidas pela adicdo de
diferentes concentracfes de fosfogesso, em 5%, 7,5% e 10% em peso a argila natural e
sinterizadas a 950°C, 1050°C e 1150° C.

O estudo de SILVA et al. (2019) também pode ser citado, pois realizou um trabalho
com fosfogesso, solo lateritico do tipo fino e cimento, visando a aplicacdo do fosfogesso
hemihidratado produzido em laboratério, por meio de tratamento térmico e aplicado em
misturas para camadas de pavimentos asfalticos.

Também ratifica Chen et al. (2018), que fez pesquisa sobre a viabilidade da
reciclagem de dois residuos sélidos, fosfogesso e residuos de demolicdo de construcdo, os
quais foram aplicados como pasta de aterro cimentado. Os resultados sugeriram que a
tecnologia proposta é uma alternativa confiavel e ambientalmente correta para a reciclagem
de fosfogesso e para os residuos de demolicdo de construcdo, a0 mesmo tempo em que apoia
a mineragao segura.

Por sua vez Yang (2016) desenvolveu um trabalho visando a possibilidade de reciclar
o fosfogesso original, como matéria prima para a fabricacdo de argamassa autonivelante, com
um estudo experimental, avaliando a fluidez, a resisténcia a flexdo e a compressao, resisténcia
de unido e desgaste da argamassa, seu encolhimento, além do papel do fosfogesso por analise
teorica de andlises térmicas, como termogravimetria (TG) e analise térmica diferencial (DSC),
e mineralogicas (Difracdo de Raios-X), acompanhado de Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV).

2.3.6 Impactos ambientais do fosfogesso

A gestdo de residuos solidos tornou-se uma questdo global importante, visto que a

coleta, reciclagem e disposicdo de residuos sélidos tém grandes impactos ambientais (CHEN
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et al.,, 2018), aléem de que, o acumulo de fosfogesso nas industrias de fertilizantes ocupa
recursos considerdveis na terra e causa sérios problemas ambientais (YANG, 2016). Assim,
um dos residuos gerados na producdo de fertilizantes a partir da rocha fosforica é o
fosfogesso, cuja méa gestdo leva a riscos ambientais e a satide (VASCONEZ-MAZA et al.,
2019) e o excesso de residuos de fosfogesso causa significativa contaminacdo ambiental e,
consequentemente, torna-se uma seéria ameaga ao desenvolvimento socioeconémico
sustentavel (XU et al., 2019).

Na Litudnia, acumulam-se grandes quantidades de subproduto de fertilizantes
fosfogesso e faltam fontes de gesso natural. A reciclagem do subproduto € uma das solucGes
eficazes do seu problema de descarte (NIZEVICIENE et al.,2018; CANOVAS et al., 2018).
Neste contexto, a poluicdo de solos é outra questdo que precisa ser avaliada conforme a
destinacdo de A&cidos fosforicos de industrias que atuam de forma errada, de acordo
comprovavel vazamento e descarte diminuto de residuos.

O vazamento e o efusdo de acidos se infiltram no solo e causam intumescimento das
fundacBes devido ao seu comportamento junto aos minerais ativos nos solos
(ALSHAMMARI et al., 2019). Além da contaminacdo do solo, pode ocorrer também a
contaminacdo do mar. Aproximadamente 85% deste subproduto ainda é descartado no oceano
ou rio, ou armazenado em tanques sem purificacdo. Este tipo de descarte causa grave
contaminacéo e sua reducéo traz beneficios econdmicos e ambientais (RASHAD, 2017).

Zrelli et al. (2019), aponta como outro exemplo de impacto ambiental, o ocorrido no
golfo de Gabes, houve o despejo nas adguas costeiras do sul do mar mediterraneo de enormes
quantidades de fosfogesso descarregado de plantas de fertilizantes, levando a formacdo de
camadas de espuma que flutuam na superficie e sdo passivamente transportadas para areas
distantes, havendo contaminacdo quimica por elementos radioquimicos. Outro problema
identificado e de possivel solucdo é a heterogeneidade do fosfogesso relatado em todo o
mundo, 0 que pode inviabilizar a sua aplicagdo devido as suas caracteristicas quimicas e
fisicas. As restrigdes técnicas e econdmicas séo cada vez mais restritas ao uso do fosfogesso,
com muitas aplicacBes, porém, a inddstria consome baixas quantidades de residuos, ndo
satisfazendo o objetivo do consumo em massa (CANOVAS et al., 2019).

Segundo Kussainova et al. (2019), uma forma de mitigar a contaminacdo dos solos € a
purificacdo do acido fosforico, por meio da remocdo de ions de metais pesados, como o
chumbo (Pb?*). Para isso, utilizou-se um material derivado de zedlito (um aluminossilicato
cristalino), denominado de Clinoptilolita, o qual demonstrou grande eficiéncia para remocao

do meio deste metal pesado.
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E necessaria uma avaliacio detalhada da composicdo quimica do fosfogesso para
determinar meios eficazes de seu manejo, na qual ferramentas eficientes devem ser
desenvolvidas para prever a composicdo quimica desse residuo. Alguns resultados de
pesquisas mostram que o metal mais concentrado é o cromo, com um maximo de 900
mg.kgl, e o cadmio é o menos concentrado, com uma maxima de aproximadamente
23 mg.kg? (VASCONEZ-MAZA et al., 2019).

2.4 UM BREVE HISTORICO DA CERAMICA

As ceramicas antigas ocupam uma posicdo crucial na heranca da cultura tradicional
chinesa, a qual é uma referéncia da historia. Dentre os materiais ceramicos, o bloco ceramico
cinza esta entre 0s materiais de constru¢cdo mais antigos e mais duraveis da arquitetura
tradicional chinesa (ZHAO et al., 2019)

Para Shu et al. (2017), desde meados do século XIX, a fabricacdo de tijolos mudou de
um sistema antigo para um novo, por meio de blocos ceramicos queimados, usados para fins
de construcdo na China ha pelo menos dois mil anos. No caso especifico, 0 bloco ceramico
chinés foi gradualmente substituido pelo tijolo vermelho europeu e por outros produtos
modernos.

A histéria da fabricacdo de blocos cerdmicos data de 7000 a.C., quando costumavam
ser na forma de blocos de lama secos ao sol. Desde entdo, muitas modificacdes foram feitas
em sua composicdo e em seus processos de fabricacdo. Atualmente, € considerado um dos
materiais mais procurados e utilizados na industria da construgdo civil. S&o constituidos,
principalmente, de argila e areia misturados em proporcdo adequada, a qual é adicionado o
aglutinante. Muitas vezes, o0s blocos ceramicos também sdo compostos por terra conformada
com diferentes materiais, ocorrendo a pressdo para uma forma e tamanho adequados que
podem ser descartados ou secos ao sol. No entanto, muita variacdo € observada nas
propriedades dos blocos cerdmicos e especialmente na sua resisténcia a
compresséo, dependendo da composicdo e dos procedimentos de fabricagdo como a
moldagem, prensagem, queima, cimentacao, entre outros (MURMU, 2018).

Os materiais ceramicos sdo largamente utilizados em aplicagdes tecnologicas,
especialmente com o objetivo de alcancar uma resisténcia desejada ao desgaste severo ou a
fendmenos corrosivos em altas temperaturas. No entanto, a principal desvantagem das
ceramicas é a sua fragilidade (CAROLLO et al., 2018).
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Na Europa, até 2050, a industria da cerdmica empregard mais de duzentas mil pessoas,
cerca de 80% em pequenas e médias empresas (PME). Atualmente, a produgdo de ceramica
representa 23% da producdo mundial. A fabricacdo de ceramica é, portanto, considerada uma
atividade industrial robusta em escala global. E também um setor industrial em crescimento
que se beneficiou dos avancgos disponibilizados por meio da nanotecnologia e através de
processos industriais inovadores (FONSECA et al., 2016).

2.4.1 Ceramica no Brasil e no estado do Para

No Brasil, a ceramica tem seus primérdios na llha de Maraj6. A cerdmica marajoara
aponta a avancada cultura indigena que floresceu na ilha. Estudos arqueoldgicos, contudo,
indicam a presenca de uma ceramica mais simples, que revela ter sido criada na regido
amazonica por volta de cinco mil anos atras (ANFACER, 2019).

A abundancia de matérias-primas naturais, fontes alternativas de energia e
disponibilidade de tecnologias praticas embutidas nos equipamentos industriais fizeram com
que as industrias ceramicas brasileiras evoluissem rapidamente e muitos tipos de produtos dos
diversos segmentos ceramicos atingissem nivel de qualidade mundial com apreciavel
quantidade exportada (ABCERAM, 2016).

As regides que mais se desenvolveram foram a Sudeste e a Sul, em raz&o da maior
densidade demografica, maior atividade industrial e agropecuaria, melhor infraestrutura,
melhor distribuicdo de renda, associadas ainda as facilidades de matérias-primas, energia,
centros de pesquisa, universidades e escolas técnicas. Portanto, sdo nelas onde se tem uma
grande concentracdo de industrias de todos os segmentos ceramicos. Convém salientar que as
outras regides do pais tém apresentado certo grau de desenvolvimento, principalmente no
Nordeste, onde tem aumentado a demanda de materiais ceramicos, principalmente nos
segmentos ligados a construgdo civil, o que tem levado a implantacdo de novas fabricas
ceramicas nessa regido (ABCERAM, 2016).

2.4.2 Constituicdo mineraldgica das argilas

2.4.2.1 Argilas

Segundo a Abceram (2016), argila é um material natural, de textura terrosa, de

granulacdo fina, constituida essencialmente de argilominerais, podendo conter outros minerais
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que ndo sdo argilominerais (quartzo, mica, pirita, hematita, etc.), matéria organica e outras
impurezas.

As argilas sdo definidas como um material natural, de granulometria fina que, quando
em contato com agua, apresenta plasticidade. Sdo bastante abundantes na natureza, de baixo
custo de extracdo e processamento, além de altamente versateis, além de ser, historicamente, 0
principal insumo utilizado na industria de cerdmica vermelha (RAMOS et al., 2019).

As argilas sdo elementos-chave ndo apenas em processos geoldgicos e ambientais, mas
também em muitas atividades humanas. Para diferenciar as argilas de outros solos, a
Associacdo Internacional para o estudo das Argilas (AIPEA) e a organizagéo internacional
dedicada ao estudo de argilas e minerais de argila (CMS) destacam a plasticidade como a
caracteristica mais distinta das argilas (MORENO-MAROTO; AZCARATE, 2018).

As argilas sdo consideradas materiais ideais para a disposicdo de residuos radioativos
de alto nivel em varios paises devido a sua baixa permeabilidade, alta carga estrutural, forte
adsorcdo de radionuclideos e area superficial associada aos minerais argilosos. E necessario
um estudo abrangente da mobilidade de espécies em argilas para avaliar a seguranca
do descarte geoldgico (XIONG; JIVKOV, 2018).

A Associacao Brasileira de Normas Técnicas NBR 6502 (ABNT, 1995) apresenta a
seguinte definicdo das argilas: solo de granulacdo fina constituido por particulas com
dimensGes menores que 0,002 mm, apresentando coesdo e plasticidade. Segundo esta mesma
norma, temos a seguinte classificacdo dos solos de acordo com sua granulometria (ver tabela

4, abaixo):

Tabela 4 - Granulometria do Solo.
CLASSIFICACAO DIAMETRO DOS GRAOS

Argilas < 0,002 mm
Silte Entre 0,6 e 0,002 mm
Areia Entre 2,00 € 0,6 mm
Seixo > 2,00 mm

Fonte: ABNT NBR 6502/95 (1995).

As argilas podem apresentar composi¢Ges quimica e mineraldgica, cor e plasticidade
diferentes em funcdo da formacdo e de fatores de alteracdo durante sua consolidacao
(VALENZUELA-DIAZ, 2016).
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2.4.2.2 Os argilominerais

Os argilominerais sdo 0s minerais caracteristicos das argilas e quimicamente sao
silicatos de aluminio ou magnésio hidratados, presentes em certos tipos de elementos como
ferro, potéssio, litio e outros (ABCERAM, 2016).

Os argilominerais sdo formados basicamente por duas unidades cristalograficas
fundamentais, uma com configuracdo de um tetraedro formada por um atomo de silicio
equidistante de quatro &tomos de oxigénio e outra representada por um octaedro composta por
um &omo de aluminio rodeado por seis atomos de oxigénio ou por seis hidroxilas
(BOROZNOVSKAYA etal., 2017)

Os argilominerais sdo os principais elementos que compdem a matriz argilosa de uma
ampla diversidade de depdsitos sedimentares. Alguns desses minerais passam por transicdes
de fase acompanhadas de substitui¢des atbmicas que, em ultima analise, afetam as interacdes
coesivas entre as camadas que as constituem (BERTHONNEAU, 2017).

Em um trabalho anterior, Moreno-Maroto e Azcarate (2018) encontraram algumas
proporcOes inovadoras entre o indice de plasticidade (IP) e o limite de liquidez (LL), o que
permitiu que a fronteira das argilas fosse estabelecida de acordo com uma base na sua
plasticidade, em que esta Ultima encontra-se diretamente associada a firmeza da argila,
demonstrando que um material de gréo fino pode ser definido pela inequagdo LL/3 < IP <
LL/2, uma classificacdo atualizada do solo para fins de engenharia.

As particulas minerais de argila tém aplicacbes duradouras em
muitas formulagcfes semi- solidas produzidas  também  pelas  indlstrias  cosmética
e farmacéutica devido as boas propriedades fisico-quimicas das particulas (MACHADO et al.,
2019).

Com a gestdo cada vez mais rigorosa dos recursos naturais e do meio ambiente e com
a crescente demanda por produtos de valor agregado a base de argila, aliados aos requisitos
para a sustentabilidade do uso de recursos dos argilominerais, alguns estudos estdo em franco
desenvolvimento sobre a modificacdo de argilominerais por cientistas da argila, com objetivo
principal de produzir nanocompdsitos, adsorventes, catalisadores e biomateriais minerais-
poliméricos funcionais de argila (ZHOU et al., 2017).

Segundo Shaikh et al. (2017), as familias dos argilominerais se dividem em:

o Silicatos: ndo séo considerados argilominerais por estarem presentes nas fragoes silte

e areia. Subdivididas em: zeolites, quartzos, feldspatos, entre outros.
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e Filossilicatos: constituem a fracdo argila, portanto sdo considerados argilominerais.
Subdivididas em: a) Filossilicatos 1:1 — cuja formacao é feita pela associacdo de uma
camada tetraédrica com uma camada octaédrica, que se unem alternadamente. As
quais se subdividem novamente em dois grupos: o grupo das caulinitas, onde o0s
principais representantes sdo a caulinita e a haloisita, e 0 grupo das serpentitas; b)
Filossilicatos 2:1 — formacdo feita pela associacdo de uma camada octaedrica
envolvida por duas camadas tetraédricas. Esse grupo € ainda subdividido nos grupos
das esmectitas (representado pela montmorilonita), grupos dos talcos, grupos das

micas (muscovita, ilita, biotita), grupos das vermiculita e grupo das cloritas.

2.5 TIPOS DE CERAMICAS

O setor ceramico envolve todos os elementos inorganicos, ndo metalicos, adquiridos, em
geral, apds o processo térmico em temperaturas superiores. E desenvolvido e complexo, o que
dispde a dividi-lo em subsetores ou componentes em relacdo a muitos aspectos, como matérias
primas, propriedades e areas de utilizagdo (ABCERAM; ANFACER, 2016).

2.5.1 Ceramica vermelha

A ceramica vermelha compreende todos os materiais com coloracdo avermelhada
empregados na construcdo civil (tijolos, blocos, telhas, elementos vazados, lajes, tubos
ceramicos e argilas expandidas), além de utensilios de uso doméstico e de adorno
(ABCERAM; ANFACER,; 2016).

2.5.2 Ceramica branca

Sao materiais bastante diversificados, constituidos por um corpo branco e em geral
recobertos por uma camada vitrea transparente e incolor, necessaria por raz0es estéticas e/ou
técnicas. Com a chegada dos vidros opacos, muitos dos produtos enquadrados neste grupo
passaram a ser fabricados a partir de matérias-primas com certo grau de impurezas,
responsaveis pela coloracdo. Esses grupos sdo subdivididos em: louca sanitéria; louca de
mesa; isoladores elétricos para alta e baixa tenséo; ceramica artistica (decorativa e utilitaria) e
ceramica técnica para fins diversos, como: quimico, elétrico, térmico e mecanico
(ABCERAM; ANFACER; 2016).
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Ceramica de porcelana € uma nova geracdo de cerdmica que é altamente resistente ao
calor e oferece uma grande resisténcia contra pressdo; contudo, essas ceramicas ndo podem
ser recicladas para retornar a linha de producéo nas fabricas e sdo inevitavelmente despejadas
no meio ambiente como produtos residuais. Assim, trabalhos foram realizados com
porcelanas e cerdmica vermelha usadas como substitutos para agregados grosseiros de
concreto; com isso, 0s residuos de porcelana foram capazes de aumentar em 41% a resisténcia
a compressao do concreto (KESHAVARZ; MOSTOFINEJAD, 2019).

Alguns trabalhos foram realizados com residuo de ladrilhos cerdmicos incorporando
escoria de alto forno moida e cinzas volantes. Os resultados dos testes indicaram que o
desempenho de residuos de ladrilho cerdmico em p6 produziu argamassas ativas de alcali,
favoraveis ao meio ambiente com resisténcia a compressdo superior a 70 Mpa (HUSEIEN et
al., 2019).

2.6 CLASSIFICACAO DAS ARGILAS

2.6.1 Argilas de varzea

As argilas de varzea, também classificadas como argilas aluvionares, formam
depdsitos lenticulares, com espessuras de porte métrico e distribuicdo em &reas que podem
variar de poucos hectares até quildometros quadrados, variando de acordo com a extensdo da
planicie de inundacdo. O perfil geoldgico é tipificado por um substrato arenoso e passagens
ricas em matéria organica, culminando, as vezes, com um capeamento organico turfoso
(CETEM, 2010).

As varzeas sdo propensas a invasfes de plantas, que aumentam sua aspereza e
diminuem sua capacidade de transporte de inundac¢do. Como resultado dessas mudancas na
cobertura da terra, a vegetacdo das areas de varzea tende a aumentar (KISS et al., 2019).

Solos aluviais profundos em véarzeas armazenam grandes quantidades de carbono
orgéanico em subsolos originados de processos de erosdo de captagdo com subsequente
deposicdo desta area de véarzea. Geralmente representam um dos maiores fluxos
de sedimentos (STEGER et al., 2019).


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0950061818326989#!
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0950061818326989#!
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0950061819310396#!
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/alluvial-soil
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/subsoil
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/sediment-budget
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2.6.2 Argilas de morro

S8o depdsitos minerais localizados nas encostas dos morros (jazidas de bacias
sedimentares), onde sdo lavrados principalmente por escavadeiras hidraulicas sobre esteiras e,
em alguns casos, por carregadeiras sobre rodas, podendo ainda ser auxiliadas por
carregadeiras de esteiras e tratores sobre rodas. Um procedimento comum € o sazonamento
das argilas, envolvendo a permanéncia da pilha de argila ao relento por um periodo de alguns
meses, 0 que melhora a trabalhabilidade da massa ceramica (JUNIOR et al., 2011).

Conforme Betini (2007), as argilas possuem baixa plasticidade, encontram-se longe de
banhados e de rios, apresentam textura terrosa, granular ou em blocos, desagregando-se
geralmente em pequenos fragmentos. Contém quartzo e feldspato como impurezas além de

baixo teor de matéria organica.

2.6.3 Argilas gordas ou plasticas

A argila “gorda” caracteriza-se pela sua extrema plasticidade e tem necessidade de
elevados teores de agua para desenvolver-se por completo. O recurso da perda de agua,
principalmente da dgua adsorvida e absorvida, é que explica a alta resisténcia mecénica a seco
e apos a queima. Os locais “vazios” que eXistem entre as particulas de argila muito finas
(argila “gorda”) sdo extremamente pequenos e, dessa forma, dificultam a perda da agua
durante o processo de secagem. Quando isto ocorre, hd um crescimento do gradiente de
umidade, na parte interna da peca ceramica, fato que implica grandes deformacdes e
retracdes, aumentando as perdas no processo de producdo e, além disso, o processo de
secagem € longo, e 0 aquecimento no inicio do processo de queima deve ser muito lento
(RANIERI, 2007).

2.6.4 Argilas magras ou néo plasticas

As “argilas magras” S80 0S materiais ndo-plasticos, nos quais ha diminui¢do do grau
do teor de &gua, 6timo para trabalhabilidade da massa, diminuem a plasticidade das argilas e
reduzem a interagdo com a &gua, causando pontos de descontinuidade nas forcas de coesao,
entre as particulas nos sentidos vertical e horizontal, das folhas tetraédricas e octaédricas.
Estes pontos de descontinuidade produzem os poros que facilitam a passagem da agua do

interior da massa até a sua superficie. Disso resulta, conforme comentado, a trabalhabilidade
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mais facil da massa. E, em consequéncia, diminuicdo das contracfes sofridas pela massa
durante os processos de secagem e queima (RANIERI, 2007).

Assim, o conhecimento das argilas utilizadas na producdo de ceramica vermelha
contribui diretamente para a melhoria da eficicia e das propriedades do produto final,
permitindo ao fabricante reducgédo de custos de producdo e crescimento do valor agregado do
produto. Essa preocupacdo com a apropriada caracterizacdo de argilas para utilizacdo em
ceramica vermelha e seu reflexo no desenvolvimento e qualidade dos produtos finais se
manifesta em todo o mundo (BRITO et al., 2014).

2.7 TECNICAS DE ANALISES TERMICAS E SUAS APLICACOES

A andlise térmica abrange um conjunto de técnicas que possibilita medir, sob um
programa controlado de temperatura, uma propriedade fisica de uma substancia e/ou de seus
produtos de reacdo em funcdo do tempo ou da temperatura. Sdo técnicas multidisciplinares,
aplicadas a diversos tipos de materiais para desenvolver diferentes estudos (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE ANALISE TERMICA E CALORIMETRIA 2018).

Dentre as técnicas difundidas e utilizadas tem-se: Termogravimetria,
Termogravimetria Derivada (TG, DTG), Analise Térmica Diferencial (DTA), Calorimetria
Exploratoria Diferencial (DSC), Deteccdo de gas desprendido, (EGA), Analise
termomecénica (TMA), entre outras. Estas técnicas permitem obter informac6es com respeito
a: variacdo de massa, estabilidade térmica, agua livre e agua ligada; pureza, ponto de fusdo,
ponto de ebulicdo, calores de transicdo, calores especificos, diagramas de fase, cinética da

reacao, estudos de catalisadores, transicdes vitreas, entre outras (IONASHIRO, 2004).

2.7.1 Termogravimetria

Para lonashiro (2004), datam de muitos anos as tentativas para se chegar a um
conhecimento detalhado sobre as alteragdes que 0 aquecimento pode provocar na massa das
substancias, a fim de se poder estabelecer a faixa de temperatura em que comeca a se
decompor, bem como para seguir o andamento de reacGes de desidratacdo, oxidagéo,
decomposicéo, entre outros.

A andlise termogravimétrica se baseia em um alto grau de precisdo em trés medidas:

peso, temperatura e mudanca de peso com a temperatura. A caracteristica desta analise é
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determinar as temperaturas de degradacdo, o nivel de componentes inorganicos e organicos
nos materiais, a temperatura dos picos de decomposicdo e os residuos (MAMUN et al., 2016).

A andlise termogravimétrica (TG) é uma técnica termoanalitica na qual uma balanca
termométrica (uma combinacdo de uma microbalanca eletrénica com um forno e um
controlador de temperatura apropriado) mede as mudangas na massa da amostra (POLINI;
YANG, 2017).

A Termogravimetria € uma técnica termoanalitica que acompanha a perda e/ou ganho
de massa da amostra em funcdo do tempo ou temperatura e utiliza-se para avaliar a
estabilidade térmica de materiais, bem como entender o processo de degradagdo térmica e a
quantidade de residuos gerados em uma determinada temperatura (BRAZ et al., 2018).

2.7.1.1 AplicacBes da termogravimetria

Segundo lonashiro (2004), as aplicagbes da termogravimetria podem ser descritas
como estudo da decomposicdo térmica de substancias organicas, inorganicas e dos mais
variados tipos de materiais como: minerais, minérios, carvao, petréleo, madeira, polimeros,
alimentos, materiais explosivos, entre outros; estudos sobre corrosdo de metais em atmosferas
controladas, em faixas muito amplas de temperatura e estudos sobre a velocidade de
destilacdo e evaporacéo de liquidos, e de sublimacdo de sélidos.

Essa técnica pode ser usada para estudar a perda de peso do material devido a, por
exemplo, decomposicdo, oxidacdo ou perda de volateis, como umidade em uma faixa de
temperatura definida, dando tipicamente um gréfico de temperatura (ou tempo) / massa (ou
porcentagem de massa) (POLINI; YANG, 2017).

2.7.2 Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

A Calorimetria Exploratdria Diferencial (DSC) é uma técnica que mede a diferenca de
energia fornecida a substancia e a um material de referéncia, em fungdo da temperatura,
enquanto a substancia e o material de referéncia sdo submetidos a uma programacao
controlada de temperatura. Existem dois tipos de modalidades: DSC com compensacéo de
poténcia e DSC com fluxo de calor (IONASHIRO, 2004).

Para Singh et al., (2017), a calorimetria exploratoria diferencial € “uma das técnicas
de analise térmica mais eficazes para determinar a energia absorvida ou liberada por uma

amostra a medida que € aquecida ou resfriada” ¢ refletem a mudanca de massa e a


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/thermogravimetric-analysis
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/differential-scanning-calorimetry
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/thermal-analysis
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absorcéo/liberacdo de calor da amostra com uma temperatura programada, que pode ajudar a
determinar a reacdo quimica da amostra em temperaturas diferentes (ZHU et al., 2019).
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2.8 TECNICAS DE ANALISES MINERALOGICAS

2.8.1 DR-X

A difracdo de raios X (DRX) é uma poderosa técnica ndo destrutiva para
caracterizar materiais cristalinos. Ele fornece informagdes sobre estruturas, fases, orientagoes
de cristal preferidas(textura) e outros parametros estruturais, como tamanho médio de gréo,
cristalinidade, deformacéo e defeitos de cristal (KOHLI, 2012).

Como corrobora Sima et al., (2016), onde: “é uma técnica ndo destrutiva que fornece
informacdes detalhadas sobre a estrutura cristalografica, composi¢do quimica e propriedades
fisicas dos materiais”

Para Rajeshkumar et al., (2019), afirma que a difracdo de raios X é uma ferramenta de
caracterizagdo priméaria para obtencdo de informagdes sobre caracteristicas criticas como
estrutura cristalina de estrutura de cristal, tamanho de cristalito (informacéo sobre dimensdes
de célula unitaria) e tensao.

Assim, a difracdo de raios X, por meio do difratograma, efetua uma analise qualitativa
do material, uma vez que este permite o conhecimento de informagdes sobre a composicao e
mineralogia dos sélidos cristalinos (FERREIRA, 2017).

2.8.2FR-X

A espectroscopia de fluorescéncia de raios X é uma ferramenta de analise amplamente
utilizada para a analise elementar e analise quimica de materiais - produzindo radiacdo de
fluorescéncia caracteristica (NASROLLAHZADEH; ISSAABADI, 2019).

Segundo Smichowski & Gomez, (2015), a fluorescéncia de raios X, é uma técnica nao
destrutiva porque a dissolu¢do da amostra ndo é necessaria. E rapido e econdmico, além de
aplicavel a uma ampla gama de concentragdes (porcentagens para poucos ppm — parte por
milhdo) e é competitivo em termos de sensibilidade para muitos elementos. Para
Nasrazadani & Hassani (2016), a fluorescéncia de raios X é uma técnica de analise elementar

que fornece informagdes quimicas quantitativas para o material analisado.


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/x-ray-diffraction
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/crystalline-material
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/phase-structure
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/crystal-orientation
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/crystal-orientation
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/average-grain-size
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/crystallinity
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/x-ray-fluorescence
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/spectroscopy
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/x-ray-fluorescence
https://www.sciencedirect.com/topics/physics-and-astronomy/spectroscopy
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/elemental-analysis
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2.9 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) depende do uso de um feixe de elétrons
de alta energia para gerar varios sinais da superficie de particulas sélidas na amostra que sdo
detectadas por lentes eletromagnéticas, ao contrario do uso convencional de raios de luz na
microscopia. Essa interacdo elétron-amostra é usada para extrapolar informagdes sobre o
exterior das particulas, incluindo sua morfologia, composicao e orientacdo. Um microscopio
eletrénico de varredura é equipado com dois monitores de imagem, um para observacdo da
amostra e outro com uma camera fotografica para tirar fotos da amostra. Esta técnica é
amplamente utilizada no campo da nanotecnologia para visualizar e examinar nanoparticulas
e nanocompositos mais de perto (SINGER et al., 2019).

O principio de um microscopio eletronico de varredura (MEV) consiste em utilizar um
feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie da amostra, ponto a ponto,
por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela catddica cuja varredura esta
perfeitamente sincronizada com aquela do feixe incidente. A imagem formada de uma
superficie pode apresentar diferentes caracteristicas, onde a imagem resulta da amplificacdo
de um sinal obtido (que podem ser de diferentes sinais emitidos pela amostra) por meio da
interacdo entre o feixe eletronico e o material da amostra. Dentre os sinais emitidos, os mais
utilizados para obtencdo da imagem séo originarios dos elétrons secundarios e/ou dos elétrons
retroespalhados. Os elétrons secundarios (“Secondary electron” — SE), séo elétrons de baixa
energia(<50elétronvolts),e formardo imagens com alta resolucdo (3-5 nanémetros). Na forma
fisica dos MEV comerciais, apenas 0s elétrons secundarios produzidos proximos a superficie
podem ser detectados gerados pelas interacfes elétron-atomo da amostra, onde tém um livre
caminho médio de 2 a 20 nanémetros, por isso, unicamente aqueles gerados junto a superficie
podem ser reemitidos e, mesmo estes, sdo bem vulneraveis a absorcdo pela topografia da
superficie (DEDAVID et al; 2007).

Segundo Greenhalgh (2009) a Microscopia eletrénica de varredura é a ferramenta
tradicional para analise fracto-grafica e revolucionou a compreensdo de como 0s materiais
falham. Para a fractografia de compositos, ela € essencial, uma vez que a escala de muitas

das morfologias de superficie ¢ da ordem de um diametro de fibra (aproximadamente 5 pm).


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/fractography
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/surface-morphology
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2.9.1 Espectroscopia por energia dispersiva (EDS)

A espectroscopia dispersiva de energia (EDS) é uma técnica usada principalmente
para andlises qualitativas de materiais, mas também & capaz de fornecer resultados
semiquantitativos. A analise simultanea do microscopio eletrénico de varredura (MEV) e a
espectroscopia por energia dispersiva é vantajosa em casos de andlise de falhas em que a
analise pontual se torna extremamente crucial para se chegar a uma conclusdo vélida. Os
sinais produzidos em um sistema MEV / EDS incluem elétrons secundarios e retroespalhados
que sdo usados na formacdo de imagens para analises morfoldgicas, bem como raios X que
sdo usados para identificacdo e quantificacdo de produtos quimicos presentes em
concentracdes detectaveis. O limite de deteccdo no EDS depende das condicdes da superficie
da amostra. Quanto mais suave a superficie, menor o limite de deteccdo. (NASRAZADANI &
HASSANI, 2016).

A combinacdo de microscopia eletronica de varredura (MEV) e a espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) permite uma analise elementar realizada em diferentes secOes
microscopicas das amostras. Os equipamentos MEV sao frequentemente acoplados a difracao
de raios X por espectroscopia dispersiva de energia (EDS), permitindo, assim, a
caracterizacdo de alta ampliacdo das superficies e a analise da composi¢do elementar (SIMA
&MIHAILESCU, 2016; BERGSTROM, 2015).

3 METODOLOGIA

A metodologia aplicada neste trabalho apresenta as matérias primas e 0os materiais que
foram utilizados no desenvolvimento desta pesquisa, sua preparacdo e a definicdo das
composicdes de fosfogesso e da argila adotada. Assim, serdo apresentados os ensaios de
caracterizacdo realizados nas misturas elaboradas, para analise do comportamento fisico das
argilas e do fosfogesso, além dos ensaios quimicos e mineral0gicos para estudar a estrutura
das matérias primas utilizadas. A figura 4 apresenta um fluxograma no qual descreve a

metodologia.


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/elemental-analysis
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/x-ray-diffraction
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/x-ray-diffraction
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/elemental-composition
https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/elemental-composition

43

Figura 4 - Fluxograma sobre a metodologia aplicada na pesquisa.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

3.1 MATERIAIS UTILIZADOS E METODOLOGIA UTILIZADA PARA SUA
CARACTERIZACAO

3.1.1 Argila

Neste trabalho foram utilizadas como matérias-primas: massa argilosa proveniente de
jazida encontrada na propria empresa em estudo no municipio de Sdo Miguel do Guama e
fosfogesso em po proveniente da cidade de Imbituba/SC, ressaltando-se que o fosfogesso
pode variar de regido para regido, conforme citado por Rufo (2009), onde existem diferencas
nas composicdes quimicas de fosfogessos obtidos em diferentes indUstrias de fertilizantes,
uma vez que ela sofre influéncia da natureza da rocha fosfatica e das operacfes industriais
para obtencdo do acido fosforico.

A massa argilosa foi composta por argila de varzea (argila com presenca de matéria
organica), retirada de uma grande area de jazida, cedida pela industria ceramica em estudo.
Na composicdo mineralogica da argila pesquisada, as amostras apresentaram em seu teor
mineraldgico a esmectita, illita, caulinita, quartzo, anatasio e rutilo, com seu pico maximo
indicando a presencga de quartzo, acompanhado de illita e esmectita, respectivamente, com
alguns picos menores de anatasio e rutilo. Observou-se também a presenca de Na>O, MgO,
Al,03, SiO,, K20, TiO; e Fe,03 na amostra da argila, com altos teores de Oxido de Silicio
(SiO2), com 65,14%, seguido de éxido de Aluminio (Al203), com 18,03%, e o terceiro
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elemento o Oxido de Ferro (Fe;O3), com 7,19% e perda ao fogo de 5,15%, como mostrado no
gréafico 1 e tabela abaixo:

Grafico 1 - Composicdo mineraldgica da argila pesquisada.
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Fonte: ISI-TM, 2018.

No més de novembro de 2018, a fim de acompanhar todo o processo de producdo dos
blocos ceramicos, foi realizada uma visita técnica a empresa ceramica em estudo, localizada
na cidade de Sdo Miguel do Guama, onde foram feitas coletas das amostras das argilas e
avaliaram-se os volumes dos materiais para os estudos de laboratério, além da obtencdo de
blocos cerdmicos de seis furos, todos secos e queimados, além do acompanhamento do
processo produtivo.

A extracdo da argila ocorre em jazida propria. No inverno, que ocorre de janeiro a
junho, a producdo sofre uma parada, pois se tem um periodo de varzea, improprio para a
extragdo. O processo de extracdo & mecanizado, utilizando-se uma retroescavadeira para
alimentacdo das cagcambas. Em seguida, cagambas se deslocam para a empresa e armazenam a
argila em um galpéo. A figura 5 abaixo mostra uma parte do local de retirada da argila “in

natura” no interior da empresa.
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Figura 5 - Coleta de Argila.

Fonte: Autoria p pria 219.
3.1.2 Fosfogesso

Outro material utilizado no trabalho foi 0 Fosfogesso, como mostra a figura 6 abaixo,
obtido da empresa SULGESSO, empresa sediada no estado de Santa Catarina, pois nao foi
possivel encontrar o Sulfato de Calcio nos municipios de Sdo Miguel do Guama e municipios
circunvizinhos. As caracteristicas fisico-quimicas do residuo sdo descritas a seguir (tabela 5),
de acordo com as andlises de caracterizacdo e classificacdo de residuos sélidos — NBR
10004:2004, e foram realizadas pelo Instituto de Pesquisas Ambientais e Tecnologicas —
IPAT e Universidade do Extremo Sul Catarinense — UNESC, no Laboratério de Residuos
Solidos (Relatério de Ensaio n° 50/2010):

Tabela 5 - Caracteristicas Fisico-Quimicas do residuo.

ASPECTO SOLIDO
COLORACAO BEGE CLARO
ODOR INODORO
UMIDADE A 105°C (%) 29,67
DENSIDADE (g/cm?) 1,02

LIQUIDOS LIVRES (Método de acordo com a norma ABNT NBR 12988)
Fonte: Sulgesso (2018).
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Figura 6 - Amostra de Fosfogesso analisada em laboratério.
.o &Y

Fonte: Sulgesso (2018).

3.2 PROCESSO DE PRODUCAOQ DOS BLOCOS CERAMICOS NA EMPRESA

O fluxograma atual do processo de producdo da empresa é como o descrito a seguir:
Figura 7 — Fluxograma do Processo de Producao.
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Fonte: Autoria propria, 2019.
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Figura 8 — (a) Estoque de argila. (b) Preparacdo da Argila.

Fonte: Autoria prépria, 2019.

Fonte: Autoria propria, 2019.

Figura 10 — (a) segue para o Laminador. (b) Depois para a Maromba.

Fonte: Autoria propria, 2019.

Figura 11 — (a) Secagem. (b) Queima.

Fonte: Autoria propria, 2019.
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3.3 METODOLOGIA PARA CARACTERIZACAO DOS PROTOTIPOS PRODUZIDOS

A metodologia para caracterizacdo dos protdtipos produzidos na pesquisa sera
dividido em: a) coleta da argila diretamente da empresa cerdmica para a realizacdo dos
ensaios; b) preparacdo da argila; c) preparacdo das amostras que sdo misturas das argilas e
fosfogesso em trés proporcdes; d) caracterizacdo tecnoldgica da argila, com fabricacdo dos
prototipos para ensaios, secagem, queima, com o ensaio de resisténcias mecanicas e ensaios

com a argila.

3.3.1 Preparacédo das amostras

Os ensaios de caracterizagdo da argila, de acordo com a NBR 6457 (ABNT, 2016),
foram realizados no LACER/SENAI CEP de Sdo Miguel do Guama, observadas as seguintes
etapas:

a) secagem: A secagem da amostra, por ainda estar Umida, foi realizada na estufa de
secagem e esterilizacdo de 480 litros, Marca CALMEX, a 105°C, por 24h
(MENEZES et al; 2009).

b) destorroamento: ap6s a secagem, o material foi destorroado manualmente; com
auxilio de pildo de aluminio e; foi processado em moinho martelo marca
SERVITECH, modelo CT058, para se chegar aos grdos de 1,68 mm (segundo
procedimento da norma NBR 6457 da ABNT/2016) e, assim homogeneizaras

amostras, como mostrado na figura 12 abaixo:

Figura 12 - Destorroamento e homogeneizacdo da argila.
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Fonte: Autoria prépria,\2019.

c) peneiramento: Utilizou-se um agitador de peneiras (Figura 13), da marca
ABRONZINOX, inclusive a do tipo de peneira ABNT/ASTM (American Society


https://www.abntcatalogo.com.br/norma.aspx?ID=353216
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for Testing and Materials — norma americana) de malha 40 mesh (abertura de 0,42
mm), 80 mesh (abertura de 0,177 mm), 100 mesh (abertura de 0,149 mm), 150
mesh (abertura de 0,084mm) e 200mesh(abertura de 0,074 mm) para analise
granulométrica da argila. Posteriormente, todo o material foi submetido a peneira
de malha de 325mesh (abertura de 0,044 mm) para anélise granulométrica dos
residuos.

Figura 13 - Agitador de peneiras.

Fonte: Autoria prépria, 2019.

d) formulacdo do traco: Foram definidos e realizados 4 tipos de tragos; um traco de
argila pura (100%); um trago de 95% argila e 5% fosfogesso; um traco de 90%
argila e 10% fosfogesso e um traco de 80% argila e 20% fosfogesso, todos
misturados nas proporcdes de 95% argila e 5% fosfogesso, 90% argila e 10%
fosfogesso e 80% argila e 20% fosfogesso, homogeneizadas adequadamente,

mostrado na figura 14, abaixo:

Figura 14 - Formacdo das amostras.
——

Fonte: Autoria prépria, 2019.

e) conformacdo por extrusdo: Foram conformados 80 prot6tipos no total, por
extrusdo, operando com o vacuo a26 mmHg, com dimensGes médias de 100 mm

(comprimento) x 30 mm (largura) x 20 mm (espessura), em uma extrusora
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laboratorial de marca SERVITECH, MODELO: CT-083, no LACER/SENALI,

como mostra a Figura 15, abaixo:

Figur

AT

a 15 - Formacéo das amostras.
1 2 t@{m\ AQUISEU
Y 1= == ZDENCIAMENTO

Fonte: Autoria propria, 2019.

f) pesagem pds extrusdo (% de umidade):Apds a extrusdo, os protétipos foram
devidamente identificados e pesados numa balanca de precisdo de marca MARTE,
modelo AS 5500, N° 246499, carga maxima de 5Kg.

g) retracdo Linear de secagem (medicdo de retragdo pds secagem):Seguindo a horma
NBR 15261 (ABNT, 2005), a retragdo linear de secagem foi encontrada por meio
da relacdo entre o comprimento inicial antes da secagem e o comprimento final
apos a secagem, dividido pelo comprimento inicial, dado pela férmula, com o
auxilio de um paquimetro digital de 300/500 mm, com resolucédo de 0,01 mm.

h) queima a patamar de 950° C(Ciclo de 12 horas): Levou-se os prototipos para o
forno mufla de Marca INTI, MODELO: FL-1300. Para analisar as propriedades
das misturas ap0s serem gqueimadas, foi selecionada a temperatura de queima para
0s prototipos: 950°C, baseadas nos padrGes de queima de ceramica vermelha,
mostrado na figura 16 abaixo:

Figura 16 - Forno elétrico.
| 1

Fonte: Autoria propria, 2019.
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perda ao fogo e massa seca (Pesagem Pds queima): A formula da perda ao fogo foi
encontrada pela relagdo entre a massa do prototipo seco menos a massa do
prototipo apds a queima, dividida pela massa do prototipo seco, segundo a horma
NBR NM 18 (ABNT, 2012). Foram realizados a pesagem dos protétipos apos a

queima, como mostrado na figura 17, abaixo:

SN g
Fonte: Autoria propria, 2019.

retracdo linear de queima (medicdo de retracdo pds queima):Conforme a
NBR15261(ABNT, 2005), para determinar a retracdo linear na queima, foram
realizadas medi¢des dos prototipos depois da queima com o auxilio de um
paquimetro digital de 300/500 mm, com resolucdo de 0,01 mm.

absorcdo: A absorcdo de &gua foi determinada de acordo com as normas NBR
15270-2 (ABNT,2017). O ensaio foi realizado levando os protétipos a estufa e
secos a temperatura de 110 °C. Depois, foi submerso com 5cm de agua acima
deles, em um recipiente com agua destilada por 24 horas (saturacao), aquecida até
100°C. Em seguida, os corpos ceramicos foram retirados da dgua e pesados para
verificacdo da variacdo da massa em funcdo da agua. Assim, foi encontrada por
meio da relacdo entre a massa Umida menos a massa seca, dividida pela massa
seca. De acordo com a NBR 15270-1 (ABNT, 2017), o indice de absor¢do d"agua
ndo deve ser inferior a 8% nem superior a 22%.

porosidade aparente: Para o célculo da porosidade aparente, foi utilizada como
base a norma NBR 16661 (ABNT, 2017), no qual foi encontrada a porcentagem
das relacBes entre 0 peso Umido da amostra menos o peso seco, dividido pela
relacdo do peso Umido menos o peso imerso da amostra. O ensaio foi realizado

com os protétipos ceramicos, pesados apos a saida do forno e submersos em agua
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destilada por 24 horas, depois retirados da agua e pesados para o célculo da
absorcdo de 4gua. Mediu-se também a massa dos protétipos imersa, para assim
obter o valor do percentual da porosidade aparente.

m) resisténcia a compressdo (RC): Para 0s ensaios de resisténcia a compressao,
baseando-se nas normas NBR 5738 (ABNT, 2015)e NBR 15270-2 (ABNT, 2017),
foram moldados e ensaiados protdtipos prismatica de 100x30x20mm, utilizando
tracos de argila pura e argila misturada com o fosfogesso, em que foram utilizados
0S mesmos prototipos extrudados e queimados, aplicando-se uma carga uniaxial.
Para tal feito, utilizou-se a velocidade de ensaio de 0,01KN/S até a ruptura, para
qual foi utilizada a maquina universal de ensaios marca EMIC, MODELO DL
20000 8947 NS049; de 200 KN, com ceélula de carga calibrada em 10 KN. A
velocidade total da maquina € de 50 N/S ou 5,0 Kgf/S.

A resisténcia a compressao dos blocos ceramicos de vedacdo, calculada na area bruta,
deve atender aos valores minimos indicados na tabela 6, abaixo:

Tabela 6 - Resisténcia a compressao.

POSICAO DE FUROS MPa
Para blocos usados com furos na horizontal >1,5
Para blocos usados com furos na vertical >30

Fonte: ABNT NBR 15.270-2 (2005)

Figura 8 - Prensa Hidraulica.

Fonte: Autoria propria, 2019.

3.3.2 Ensaios ceramicos

As amostras foram pesadas de acordo com as porcentagens desejadas para 0 ensaio
ceramico e misturadas, resultando em quatro amostras de aproximadamente 12 kg cada. Essas

amostras foram umedecidas até atingir um teor de umidade (aproximadamente de 15% a 20%
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de agua) e de plasticidade adequada, o que permitiu a moldagem por extrusdo. Para a
preparacdo das amostras para conformacéo, estipulou-se um tempo de homogeneizagéo de 24

horas.

3.3.3 Definicéo das misturas

Nessa pesquisa, primeiramente, optou-se por utilizar trés tipos de misturas: 95% argila
com 5% de fosfogesso; 90% de argila com 10% de fosfogesso e80% de argila com 20% de
fosfogesso. Foi também realizada a preparacdo da argila 100% pura, para fins de comparagéo
de resisténcia, tanto antes da adicdo do fosfogesso, quanto depois, conforme apresentado na

Tabela 7 abaixo, verificando posteriormente qual melhor resultado p6s queima.

Tabela 7 - Porcentagens de Argila e Fosfogesso.
MISTURA ARGILA (%) FOSFOGESSO (%)

1 100 0
2 95 5
3 90 10
4 80 20

Fonte: Autoria propria, 2018.

Foi realizada a mistura da argila e fosfogesso seguindo alguns procedimentos para
compensacdo do peso entre estes. Sabendo-se que 0s pesos dos grdos de argila sdo mais
densos que os graos de fosfogesso, realizou-se uma compensagdo de massa nas misturas.
Assim, foi colocado um recipiente de aluminio (sem nada em seu interior) e pesado em uma
balanca de precisao, correspondendo a 23,0 g. Logo em seguida, foi colocada a argila neste
mesmo recipiente, o qual foi pesado na balanca de precisdo, que apontou um peso de 228,02
g. O mesmo foi feito com o fosfogesso. Este foi colocado no recipiente de aluminio e pesado
na balanga de precisdo apontando um peso de 186,379, como mostra a figura 18, abaixo:
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Figura 9 — (a) Pesagem da argila e do (b) fosfogesso em balanca.
—— L

Fonte: Autoria propria, 2018.

O peso do recipiente de aluminio com a argila, subtraido com o peso apenas do
recipiente de aluminio, resulta em um peso de 204,52 g de argila. Fazendo 0 mesmo processo
para o fosfogesso, o peso do recipiente de aluminio com o fosfogesso, subtraido com o peso
apenas do recipiente de aluminio, resulta no peso do fosfogesso em 162,87 g. Fazendo a
proporcao entre argila e fosfogesso, ou seja, a relacdo entre os pesos de 204,52/162,87,
resulta-se num coeficiente de proporcionalidade de 1,2557 g, informando assim que 0s graos
das argilas séo 1,2557 vezes mais densas que os gréos do fosfogesso na pesquisa.

Levando em consideragcdo os dados citados acima, foi feito a compensacdo nas
misturas propostas. Na mistura de 90% argila e 10% fosfogesso, foi pesado primeiramente

uma basqueta vazia, a qual indicou 662 g, como mostrado na figura 19 abaixo:

Figura 10 - Pesagem de basqueta vazia.

/ \,;.\“ ) 7 e 174

Fonte: Autoria propria, 2018.

Em seguida, foi-se colocando argila dentro da mesma basqueta, até chegar ao peso de
12.662 g. Assim, foi encontrado o peso da argila: 12.000 g. Dividindo-se o peso da argila pelo
coeficiente de proporcionalidade entre as massas, que foi de 1,2557, encontrou-se 0 peso do
fosfogesso: 9.556,42 g. Assim, 10% de fosfogesso, neste caso, € equivalente a 955,64 g e,
para compensar a massa da argila em peso que foi retirado (1200 g), foram adicionados mais
244,36 g de fosfogesso, para completar os 1200g de argila, como mostra a figura 20 abaixo:
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Figura 11 - Retirada de argila para substituicdo de fosfogesso.

Fonte: Autoria prépria, 2018.

Os mesmos procedimentos foram feitos para as misturas de 95% argila e 5%
fosfogesso, na qual foi feita a compensacdo de 600 g (5%) de argila retirada, que, em
proporcao, foi de 477,821 g de fosfogesso. Para balancear o peso da argila retirada, foi
necessario a adi¢cdo de mais 122,179 g de fosfogesso, completando assim os 600 g de mistura
com apenas o fosfogesso.

Para a mistura de 80% argila e 20% fosfogesso, foi feita a compensacéo de 2.400 g
(20%) de argila retirada, a qual, em proporcao, foi de 1911,284 g de fosfogesso e, para
balancear o peso da argila retirada, foi necessario a adicdo de mais 488,716 g de fosfogesso,
completando, assim, os 2.400 g de mistura com apenas o fosfogesso, como mostra a figura 21,

abaixo:

Figura 12 - Homogeneizacdo da mistura de argila e fosfogesso.

Fonte: Autoria propria, 2018.
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3.3.4 Moldagem de protétipos
a) moldagem dos protdtipos por extrusdo: as amostras foram previamente umedecidas,

misturadas e colocadas na extrusora, para moldagem de prot6tipos, com aplicacédo de

vacuo de 26 mm de Hg, como mostrado na figura 22, abaixo:

Figura 13 - Extrusdo das misturas argila e fosfogesso.

Fonte: Autoria prépria, 2018.

Os ensaios foram feitos em quatro porcentagens diferentes. Para cada porcentagem
moldaram-se 20 protétipos com dimensdes médias de 100mm (Comprimento) x 30mm X
20mm, totalizando 80 corpos queimados em temperatura a950°C. Depois de moldados, todos
os protétipos foram identificados, pesados e marcados com sinais espacados a 80mm entre si,
para posterior determinacao das retraces de secagem e queima, como mostrado na figura 23,
abaixo:

Figura 14 - Identificacdo e marcacdo dos prot6tipos.

Fonte: Autoria propria, 2018.

a) secagem: os prototipos foram colocados em bandejas metélicas e em basquetas de

polipropileno, onde ficaram ao ar livre para secagem por 24 horas. Ao término desse
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periodo, eles foram colocados em estufa elétrica a 105°C, por no minimo 12 horas,
como mostrado na figura 24, abaixo:

Figura 15 - Prot6tipos colocados em bandejas de polipropileno.

’ nu.-n\

Fonte: Autoria prépria, 2018.

b) queima: procedeu-se a queima dos 80 protdtipos até chegar a temperatura de 950°C,
com taxa de elevacdo da temperatura variando na primeira 1hora e 30 minutos, de 0°C
a200°C; de 200°C a 300°C, com taxa de elevacdo da temperatura variando em 30
minutos; de 300°C a 500°C, com taxa de elevacdo da temperatura variando entre 60
minutos; de 500°C a 650°C, com taxa de elevacdo da temperatura variando entre 240
minutos; de 650°C a 950°C, com taxa de elevacdo da temperatura variando em 130
minutos e, permanecendo por mais 180 minutos num patamar de 950°C,representando

num todo em um patamar de queima de 12 horas e 10 minutos de duragéo.
3.4 ANALISEMINERALOGICA, QUIMICA E TERMICA DA ARGILA
3.4.1 Difragéo de raios-X (DR-X)

A analise mineraldgica foi realizada pelo método do pd6, com preparacdo em
equipamento de Difratometria de Raios-X (figura 25), e tubo de cobre (Ko 1,54 A) de
poténcia maxima de 2,2 kW, modelo Empyrean, da fabricante PANalytical. Condicdes de
analise: 40 kV e 40 mA, onde faz uma varredura de 4° a 75°,com passo de 0,02°20 e

movimento spin do porta-amostra de revolucao.
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Figura 16 - Etiipamento de difratometria de raios-X

Fonte: ISI-TM, 20109.

3.4.2 Fluorescéncia de raios-X (FR-X)

A andlise quimica foi realizada em uma amostra do p6 da argila, sob a forma de
pastilha prensada, em Espectrometro de Fluorescéncia de Raios-X (figura 26) por
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDXRF), e tubo de rodio de poténcia maxima de 15W,
modelo Epsilon 3XLE, da fabricante PANalytical.

Figura 17 - Espectrometro de fluorescéncia de raios-X

Fonte: ISI-TM, 2019.

3.4.3 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e termo gravimétrica (TG)

As analises de calorimetria exploratdria diferencial (DSC) e termogravimétricas (TG)
dos materiais foram realizadas em amostras pulverizadas de argila, em Analisador Térmico
Simultaneo (figura 27), modelo STA 449 F3 Jupiter, da Netzsch. As condi¢BGes de analise
foram com temperatura ambiente a 1000°C, taxa de aquecimento de 20°C/min., cadinho de
platina, em forno cilindrico vertical de Carbeto de Silicio (SiC) e fluxo de Nitrogénio (N2)
de50ml/min.
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Figura 18 - Analisador térmico simultaneo.

Fonte: ISI-TM, 2019.

3.4.4 Microscopia eletronica de varredura

A anélise morfoldgica por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) foi realizada
em graos fragmentados por trituracdo manual, apds metalizacdo com ouro, além de filamento
de Tungsténio (W) e detector de elétrons secundarios, em Microscépio Eletrdnico de
Varredura, modelo Vega 3LMU, da fabricante Tescan, conforme figura 28.

Figura 19 — Microscopio Eletrénico de Varredura.

Fonte: ISI-TM, 2019.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 COMPOSICAO MINERALOGICA DA ARGILA

4.1.1 DR-X da argila

Na composicdo mineraldgica, a figura 29 apresenta o difratograma obtido para a argila
estudada, com escala de varredura de 4° a 75°, onde existem picos agudos, correspondendo a
presenca de esmectita, illita, caulinita, quartzo, anatdsio e rutilo. A amostra de presenca
predominante encontrada neste na argila de Sdo Miguel do Guama é o quartzo. Picos

secundarios desses argilominerais também foram detectados.

Figura 20 - Difratograma de raios X para a argila pesquisada em Sao Miguel do Guama.

Difratograma de Raios X para a argila.
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Fonte: ISI-TM, 2019.

4.1.2 Fluorescéncia de raios-X (FR-X)

A tabela 8 apresenta a composi¢cdo quimica da argila em estudo, obtidas por
Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDXRF), correspondendo a presenca dos Oxidos de
sodio, magnésio, aluminio, silicio, potassio, titanio e ferro, além da perda ao fogo realizada
em forno mufla a 1000° C, por 1 hora.

Tabela 8 — Composic¢ao quimica da argila.
Elemento Na,O MgO A|203 SiOz K>0O Ti02 Fe,O; PF
Concentragdo (%) 0,23 0,68 18,03 6514 211 127 719 5,15
Fonte: ISI-TM, 2018.
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Verifica-se ainda, que a argila apresenta elevado teor de 6xido de silicio (SiO2)
65,14%, proveniente dos minerais argilosos, ndo argilosos e da silica livre. O teor de 6xido de
aluminio (Al2O3) é 18,03%, e geralmente é associado a presenca do mineral caulinita. O teor
de Oxido de Ferro (Fe20s) foi de 7,19% e indica que a argila apresentard, apos a queima, a
coloracdo vermelha devido a oxidacdo do composto de ferro, no qual se apresentard sob a
forma de dxido ferrico. A intensidade da coloracdo vermelha depende da quantidade de éxido
férrico presente. O d6xido de potassio (K20) apresentou um teor de 2,11% e que tem efeito
fundente intenso abaixo dos 1100 °C, geralmente estd presente nos feldspatos; o éxido de
magnésio (MgO), apresentou um teor de 0,68% e tem efeito fundente moderado abaixo de
1100 °C e sdo provenientes da calcita, dolomita ou gipsita. O K20 e 0 MgO, sédo constituidas
por argilomineral esmectitico, caulinita e quartzo, caracteristicos de argilas bentonitas. O
oxido de sodio (Na20) apresentou um teor de 0,23% e confere maior resisténcia mecéanica ao
material, quando sinterizadas a 950°C e 1000 °C (BATISTA et al; 2009; MENEZES et al;
2009; JUNIOR; G, 2010;).

Com esses resultados, é possivel prever que a argila apresentard uma maior
plasticidade e uma menor distribuicdo de tamanho de particulas, maior retracdo e maior perda
de massa ao fogo e consequentemente, menor absorcao de dgua e porosidade.

4.2 CALORIMETRIA EXPLORATORIA DIFERENCIAL (DSC) E CURVA TERMO
GRAVIMETRICA (TG)

A figura 30 representa as curvas da analise termogravimétrica e da analise térmica
diferencial da argila. A calorimetria exploratdria diferencial (DSC) pode determinar
exatamente o estado polimorfico e o ponto de fusdo das particulas. Ele foi realizado para
medir o efeito do calor relacionado a reacbes quimicas e transicbes de fase que sédo

controladas pela temperatura (GIRI, 2019).
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Figura 21 - Relacdo da curva Termogravimétrica (TG) com a derivada da relagdo de massa
em relacdo a temperatura (DTG).
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Fonte: Adaptado de ISI-TM, 2019.
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Segundo lonashiro (2004), a DSC é uma técnica na qual se mede a diferenca de
energia fornecida a substancia e um material referéncia, em fungdo da temperatura enquanto a

substancia e o material referéncia sdo submetidos a uma programagdo controlada de
temperatura. Assim, sdo acompanhados os efeitos de calor associados com alteracdes fisicas

ou quimicas da amostra, tais como transicdes de fase (fusdo, ebuli¢cdo, sublimacéo,
congelacao, inversdes de estruturas cristalinas) ou reacdes de desidratacdo, de dissociacdo, de
decomposicdo, de oxido-reducdo. Em geral, as transicOes de fase, desidratacGes, reducdes e
certas reacfes de decomposicdo produzem efeitos endotérmicos, enquanto cristalizacdes,
oxidacOes, algumas reac6es de decomposicdo produzem efeitos exotérmicos.

Para a analise da curva termogravimétrica (TG), sdo observadas as alteracdes que 0
aquecimento pode provocar na massa das substancias, a fim de estabelecer a faixa de
temperatura em que se comeca a decompor, bem como para seguir 0 andamento de reacdes de
desidratacdo, oxidacdo decomposicdo, entre outros; assim, a massa da amostra (M), é
continuamente registrada como funcdo da temperatura ou tempo, assim, M = f (T ou t)
(IONASHIRO, 2004). Segundo o mesmo Autoria prépria, 2019., para a curva de
termogravimetria derivada (DTG), a derivada da variacdo de massa em relacdo ao tempo
(dm/dt) é registrada em funcéo da temperatura ou tempo, com dm/dt = f (T ou t). Assim, neste
método sdo obtidas curvas que correspondem & derivada primeira (derivada da variagdo de
massa em relacdo ao tempo) da curva TG e nos quais os degraus sdo substituidos por picos

que delimitam areas proporcionais as alteragcdes de massa sofridas pela amostra.
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Na figura 31 estdo apresentadas as curvas das andlises térmicas diferenciais e

gravimétricas das amostras analisadas, relacionados a perda de agua livre e adsorvida.

Figura 22 — Gréfico adaptado da curva termogravimétrica e curva termodiferencial.
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Fonte: Adaptado de ISI-TM, 2019.

Analisando a calorimetria exploratéria diferencial da amostra, o pico endotérmico que
vai de 0°C até aproximadamente 135 °C, é devido a eliminacdo de agua livre absorvida na
superficie da matéria prima e de agua adsorvida, encontrada entre as particulas finas da argila.
Observa-se que ha uma perda de massa no intervalo de 135 °C a 491,7 °C, decorrente da
decomposicdo de matérias organicas (BATISTA et al; 2009; MENEZES et al; 2009;
JUNIOR, G; 2010).

Foram observados dois picos endotérmicos, um na temperatura de 491,7 °C e outro na
temperatura de 581,4 °C, os quais correspondem a ocorréncias de reaces endotérmicas e
perda de massa devido a desidroxilacdo (eliminacdo dos ions OH- da estrutura cristalina) da
caulinita (Al203.2Si102.2H20) e formagdo da metacaulinita (Al203.2Si0,) (BATISTA et al;
2009); (CARNEIRO et al; 2003)

Um pico exotérmico bem discreto é observado em 938,4 °C, tipico do surgimento da
fase espinélio Al/Si e caracteristico da reacdo metacaulita em mullita primaria (Al.03.SiO>) e
silica ndo cristalina (SiO2), também em fase amorfa. (CARNEIRO et al; 2003).
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Figura 23 - Relacédo da calorimetria térmica diferencial (DSC) com a temperatura.
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Fonte: Adaptado de ISI-TM, 2019.

Analisando a Termogravimetria (TG) da amostra, verifica-se uma perda de massa total
de 7,29%. Na faixa de temperatura até 250°C, ocorre uma perda de massa correspondente a
2.91%, caracteristicos da perda de agua livre ou dgua absorvida (BATISTA et al; 2009). Na
faixa de temperatura, compreendida entre 491,7 °C e 581,4 °C, verifica-se uma queda de
massa devido, provavelmente, a perda de dgua estrutural, pouca matéria organica e hidroxilas,
que correspondem a uma perda de 1,89% da massa total. De 600 °C a 1000 °C, ocorre uma
perda de massa de 0,61% da massa total devido a transformacéo da caulinita em metacaulinita
e logo apds em mulita priméaria, com formacdo de espinélio Al/Si em 938,4 °C(BATISTA et
al; 2009); (CARNEIRO et al; 2003).

Figura 24 - Relag&o da termogravimetria com a perda de massa.
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4.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA DAS AMOSTRAS

Os produtos dos experimentos foram analisados por Microscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV), com sistema de Espectroscopia por Dispersdo de Energia (Energy
Dispersive System — EDS), no Instituto Senai de Inovacdo de Tecnologias Minerais (1SI-
TM).O objetivo foi determinaras reacdes ocorridas nas amostras que foram submetidas a altas
pressdes e temperaturas.

A figura 34 ilustra as amostras dos protétipos (protétipos) de argila 100% pura e as
misturas de argila e fosfogesso preparados para serem observados no ensaio de microscopio
eletronico de varredura (MEV) e descrevem o seu fluxo de preparacdo da argila, que foi
obtida por meio da trituracdo manual de uma pequena parte dos protétipos, com o auxilio de

pildo de aluminio, para posterior secagem das amostras em estufa.

Figura 25 — Preparacdo das amostras obtidas por trituracdo manual dos prototipos.

N

Fonte: Autoria prépria, 2019.

Na figura 34 A, ocorreu a limpeza das placas de petri com alcool isopropilico para ndo
ocorrer contaminacdo e posteriormente a identificacdo com os nimeros das amostras; na
figura 34 B, ocorreu a separagéo e colocagdo de cada uma das amostras nas placas de petri; na
figura 34 C, foram colocadas as amostras de 100% argila pura e as misturadas com fosfogesso
em suas devidas proporcdes, identificadas nas placas de petri; na figura 34 D, colocacgdo das
amostras em bandeja metalica para ir para estufa; na figura 34 E, a bandeja metalica com as
amostras segue para a estufa microprocessada de secagem, marca QUIMIS, MODELO
0317M-43, 110-220 V, 1500W. Na figura 34 F, as amostras ficam na estufa de secagem por
24 horas a 105 °C (segundo MENEZES et al; 2009).



Figura 26 — Preparacdo das amostras dos prototipos ao MEV.

ol

Fonte: Autoria prépria, 2019.

Na figura 35 A, ocorreu a limpeza dos stubs, o qual é um suporte metalico onde a
amostra é metalizada e analisada no MEV (DEDAVID et al; 2007), com alcool isopropilico
para evitar a contaminagdo das amostras; na figura 35 B, foi colocada fita adesiva para dar
maior aderéncia das amostras nos stubs, os quais foram identificados como amostra | — 100%
argila pura; amostra Il — 95%argila e 5% fosfogesso; amostra 1l — 90% argila e 10%
fosfogesso e amostra IV — 80% argila e 20% fosfogesso. Na figura 35 C, os stubs foram
colocados em contato com as amostras, com pequenas batidas sequenciais e girados para que
ficassem realmente as amostras; na figura 35 D, coletadas todas as amostras nos stubs para em
seguida as amostras irem para o dessecador (figuras 35 E e F), para evitar umidade das
amostras e aguardar para a realizagdo do ensaio de MEV.

Para o ensaio do MEV, foi necessaria a preparacdo do equipamento para que ocorresse
0 processo de metalizacdo, onde é colocado um pouco de ouro nas pastilhas com as amostras
para maior condutividade dos elétrons em sua superficie, com a retirada do vacuo do interior
da camara por um periodo de 40 minutos. A pressao para que isso ocorra, chega a 6,2 x 10-2
Torr. Passado o tempo de 40 minutos, ficou mais uns 120 segundos para a abertura da camara

para retirada das amostras, como mostradas na figura 36:

Figura 27 — Processo de metalizagdo das amostras.
. - C E & ii] -

Fonte: Autoria propria, 2019.
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Nas figuras 372 e 37B, ap06s a metalizacdo das amostras, foram retiradas da capsula
para compor o MEV, para inicio da avaliacdo da morfologia superficial das amostras sélidas.

Figura 28 — Amostras retiradas da cdmara de metalizacdo e levadas ao MEV.

Fonte: Autoria prdpria, 2019.

Para caracterizacdo das superficies dos materiais obtidos em relacdo as suas
propriedades e composicao, foram utilizadas as técnicas de MEV e EDS, com aplicacdo de
elétrons secundarios (elétrons de baixa energia que sdo gerados pelas interacdes elétron-atomo
da amostra), onde apresentaram tensdes de aceleracfes de 20 kV (vinte quilovolts) e imagens

de alta resolucdo com diversas ampliacGes, como mostra a figura 38, abaixo:

Figura 29 - Imagem de uma amostra da argila 100% pura e os espectros de EDS
correspondente a composicao desta argila.

Det: SE SEM MAG: 2.59 kx | VEGA3 TESCAN|
SEM HV: 20.0 kV B1: 8.00

SE ROy
I1SLTM Fossesombnaciy

R 3REE A YR A e R [ Y R
it Sewe 894 mm B 8200

Fonte: ISI-TM, 2019.
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Com a ampliacdo de 2500 vezes a escala de 20pum, é possivel observar os elementos
que compdem a argila 100% pura. Nesta figura, observou-se que no ponto 1, os elementos
mais presentes foram: Oxigénio (O), Ferro (Fe), Ouro (Au), Aluminio (Al) e Silicio (Si).
Observa-se ainda, que no ponto 2, os elementos mais presentes foram: Silicio (Si), Ouro
(Au),Oxigénio (O),Ferro (Fe), Aluminio (Al) e Magnésio (Mg) e; no ponto 3, foram: Ouro
(Au), Silicio (Si), Oxigénio (O), Ferro (Fe), Aluminio (Al), e em pequenas quantidades,
Carbono (C) e Potassio (K).

Na figura 39 € mostrado a imagem de uma amostra de 95% argila e 5% fosfogesso,
com ampliacdo de 492 vezes a escala de 100 um, onde € possivel observar que no ponto 4, 0s
elementos mais presentes foram: Oxigénio (O), Ferro (Fe), Ouro (Au), Aluminio (Al) e Silicio
(Si) e; no ponto 5, foram: Silicio (Si),Ouro (Au), Oxigénio (O), Ferro (Fe), Aluminio (Al) e

pequena presenca de Potassio (K).

Figura 30 - Imagem de uma amostra de 95% argila pura e 5% fosfogesso e os espectros de
EDS correspondente a composicao da mistura.
|

Det: SE SEM MAG: 492 x

SEM HV: 20.0 kV. BI: 8.00 100 pm

A figura 40 mostra a imagem de uma amostra de 90% argila e 10% fosfogesso, com

ampliacdo de 4310 vezes a escala de 20 um, onde é possivel observar que no ponto 6, 0s
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elementos mais presentes foram: Ouro (Au), Silicio (Si), Oxigénio (O), Aluminio (Al) e
Carbono (C); no ponto 7, os mais presentes foram: Ouro (Au), Silicio (Si), Oxigénio (O),
Ferro (Fe) e Aluminio (Al) e no ponto 8, foram detectados: Ouro (Au), Silicio (Si), Oxigénio
(0), Ferro (Fe), Aluminio (Al), Carbono (Ca), Potassio (K), Célcio (Ca) e Magnésio (Mg).

Figura 31 - Imagem de uma amostra de 90% argila pura e 10% fosfogesso e 0s espectros de
EDS correspondente a composicao da mistura.

Det: SE
SEM HV: 20.0 kV
ISI-TM

Fe Fe Au Au ~ A
T Wzt T,
7 3 ’

A figura 41 apresenta a imagem de uma amostra de 80% argila e 20% fosfogesso, com
ampliacdo de 1990 vezes a escala de 20um, onde é possivel observar que no ponto 9, 0s
elementos mais presentes foram: Silicio (Si), Oxigénio (O), e Carbono (C); no ponto 10, os
elementos mais presentes foram: Silicio (Si) e Oxigénio (O), e no ponto 11, foram
detectados: Ouro (Au), Silicio (Si), Oxigénio (O), Aluminio (Al), Carbono (Ca), e Caélcio
(Ca).
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Figura 32 - Imagem de uma amostra de 80% argila pura e 20% fosfogesso e os espectros de
EDS correspondente a composicao da mistura.

SEM MAG: 1.99 kx il

20 pm

A figura 42 apresenta a imagem de uma amostra de fosfogesso, com ampliacdo de 850
vezes a escala de 100 micrébmetros, onde é possivel observar que nos pontos 12 e 13, 0s
elementos encontrados foram: Enxofre (S), Célcio (Ca) e Oxigénio (O), com maior teor de

oxigénio no ponto 12.
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Figura 33 - Imagem de uma amostra de fosfogesso e 0s espectros de EDS correspondente a
sua composicao.
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Det: SE SEM MAG: 854 x
SEM HV: 20.0 kV BI: 8.00

Fonte: ISI-TM, 2019.

A figura 43, nas escalas de 10 um (figura 42 (a) e (c)) e 20 um (figura 42 (b) e (d)),
observa-se a estrutura do fosfogesso, onde as particulas apresentam diferentes tamanho e
configuracBes, tipo laminares, redondas, ovais, encurvadas, hexagonais, piramidais e bi

piramidais, entre outras.



72

SEM MAG: 5.93 kx Det: SE SEM MAG: 3.31 kx

SEM HV: 20.0 kV BI: 10.00 10 pm SEM HV: 20.0 kV BI: 8.00 20 ym

g

Det: SE SEM MAG: 4.33 kx VEGA3 TESCA| DetSE SEMMAG: 200 ke

SEM HV: 20.0 kV BI: 8.00 10 ym SEM HV: 20.0 kV BI: 8.00

1SI-TM

Fonte: ISI-TM, 2019.

4.4 ANALISE DOS ENSAIOS FIiSICOS DOS PROTOTIPOS DE ARGILA E
FOSFOGESSO

Tabela 9 - Resultados do ensaio fisico dos protétipos de argila e fosfogesso.

Ensaio 100% 95% argilae 90% argilae 80% argila e
argila 5% fosfogesso 10% fosfogesso  20% fosfogesso
Umidade de extruséo (%) 15,82 26,16 30,68 28,90
Perda ao fogo (%) 4,66 6,56 6,62 7,80
Resisténcia de
compressao a seco (MPa) 8,13 11,31 9,46 7,76
Resisténcia de
compressao a queimado 12,70 11,88 10,76 11,03
(MPa)
Retracéo linear de
secagem (%) 5,78 511 5,95 6,08
Retracéo linear de
queima (%) 0,09 0,45 0,06 0,82
Retracdo linear total (%) 5,87 5,56 6,00 6,89

Absorcéo de 4gua (%) 13,61 13,61 12,63 13,11
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Porosidade aparente (%) 27,22 32,30 25,25 26,22

Cor do protdtipo

. . QEMO Cenoura Cenoura Cenoura Cenoura
gueimado a 950°c

Textura do prototipo

queimado a 950°¢ Lisa Lisa Lisa Lisa

Fonte: Adaptado do LACER/SENALL.

4.4.1 Ensaio fisico com traco de 100% argila

De acordo com os resultados dos ensaios fisicos dos prototipos com o traco de 100%
argila; de 95% argila e 5% fosfogesso; de 90% argila e 10% fosfogesso e; de argila 80% e
20% fosfogesso;os dados foram tabulados na tabela acima e plotados nos gréficos, com a
finalidade de descrever os comportamentos fisicos dos protdtipos e tecer as observacdes
inerentes aos ensaios.

O gréfico 2 relaciona a umidade de extrusdo em detrimento a argila pura e com as
adicdes de fosfogesso, apresentando 28,90% de umidade de extrusdo, no protétipode 80%
argila e 20% fosfogesso; 30,68%, para o protétipo com 90% argila e 10% fosfogesso;
26,16%, para o protétipo com 95% argila e 5% fosfogesso e umidade de 15,82%, com 100%
argila. Isso demonstra que a adicdo de fosfogesso, teve influéncia direta na umidade de
extrusdo dos prototipos, nos quais a porcentagem de umidade foi cerca de 20,74% a 65 °C, de
acordo com o laudo fornecido pela empresa sulgesso e todas as misturas foram superiores em

relacdo a umidade de extrusdo em comparagdo ao prototipo de 100% argila (CANUT, 2006).

Grafico 2 - Umidade de extrusdo x Argila.
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Tabela 10 - Dados do ensaio de umidade de extrusao
Umidade de

Argila (%) Fosfogesso (%) Extrusdo (%)
80 20 28,90
90 10 30,68
95 5 26,16
100 0 15,82

Fonte: Autoria prdpria, 2019.

O grafico 3 relacionaa perda ao fogo com temperatura de 950 °C, em detrimento da
argila pura e com as adicoes de fosfogesso, onde apresentou um resultado de 7,80% de perda
ao fogo, no protdtipo de 80% argila e 20% fosfogesso; 6,62%, para o protétipo com 90%
argila e 10% fosfogesso; 6,56%, para o protétipo com 95% argila e 5% fosfogesso e 4,66%,
com 100% argila. Observou-se que a perda ao fogo foi maior nas misturas de argila na
proporcéo de 80% argila e 20% fosfogesso, por apresentar maior presenca de fosfogesso. Esta
perda de massa ou decomposicdo esta relacionada com a &gua estrutural existente nos
prototipos, além da matéria orgénica que pode ser um contaminante (OLIVEIRA, 2005).

Grafico 3 - Perda ao fogo x Argila.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

Tabela 11 - Dados do ensaio de perda ao fogo.

Argila (%) Fosfogesso (%) Perda ao fogo (%0)
80 20 7,80
90 10 6,62
95 5 6,56
100 0 4,66

Fonte: Autoria propria, 2019.
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No grafico 4, esta relacionada a resisténcia de compressdo a seco, em detrimento da
argila pura. Esta, adicionada ao fosfogesso, apresentou um resultado de 7,76 MPa de
resisténcia de compressdo a seco, em prototipo de 80% argila e 20% fosfogesso; 9,46 MPa de
resisténcia para o protétipo com 90% argila e 10% fosfogesso; 11,31 MPa de resisténcia para
0 protétipo com 95% argila e 5% fosfogesso e resisténcia de 8,13 MPa, com 100% argila

pura.

Grafico 4 — Resisténcia de compressdo a seco x Argila.
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Fonte: Autoria prépria, 2019.

A resisténcia de compressdo a seco foi maior nas misturas de 90% argila e 10%
fosfogesso, e 95% argila e 5% fosfogesso. Observou-se que aresisténcia foi menor nos
prototipos de 80% argila e 20% fosfogesso, e 100% argila pura, pois quando submetidos a
agua, a sua resisténcia diminui, visto que a argila, possui propriedades higroscopicas e com a
adicdo de 20% fosfogesso, confirma a reducao de sua resisténcia. Isso ocorre por meio de sua
maior reatividade em contato com a agua, devido a finura do fosfogesso, resultando na
dissolucdo mais répida do sulfato de célcio (MEHTA e MONTEIRO, 2014 e OLIVEIRA,
2005).

Tabela 12 - Dados do ensaio de resisténcia de compressao a seco.

Argila (%) Fosfogesso (%) Resisténcia de Compressdo a Seco (MPa)
80 20 7,76
90 10 9,46
95 5 11,31
100 0 8,13

Fonte: Autoria propria, 2019.
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O gréfico 5 relaciona a resisténcia de compressao a queimado a 950 °C, em detrimento
a argila pura. Adicionada ao fosfogesso, esta apresentou um resultado de 11,03MPa de
resisténcia, no protdtipo de 80% argila e 20% fosfogesso; 10,76 MPa para o protétipo com
90% argila e 10% fosfogesso; 11,88 MPa no prototipo com 95% argila e 5% fosfogesso e
resisténcia de 12,70 MPa, com 100% argila pura.

A resisténcia de compressdo a queimado foi menor em apenas 1 mistura de argila com
o fosfogesso, que foi de 90% argila e 10% fosfogesso. Nas outras amostras, observou-se que a
porcentagem de resisténcia de compressao a queimado, foram maiores devido a maior perda
de massa do protétipo e maior fator de empacotamento dos grdos da argila pura quando
extrudados (BATISTA, 2009).

Grafico 5 — Resisténcia de compressdo a queimado x argila.
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Tabela 13 - Dados do ensaio de resisténcia de compressao a queimado.

Argila (%) Fosfogesso (%) Resisténcia de Compressdo Queimado (MPa)
80 20 11,03
90 10 10,76
95 5 11,88
100 0 12,70

Fonte: Autoria propria, 2019.

No gréfico 6, observou-se que as retracOes lineares de secagem ndo variaram muito
nos protdtipos, dentre os quais a menor retracdo foi de 95% argila e 5% fosfogesso, com
5,11%, pelo fato do fosfogesso apresentar baixa permeabilidade e consequentemente, menor
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retracdo linear. A maior retragédo foi de 80% argila e 20% fosfogesso, com 6,08%. A mistura
de 90% argila e 10% apresentou 5,95% e, finalmente, a argila 100% pura, 5,78%. As maiores
retraces se devem a maior quantidade de fosfogesso nos prototipos e, como consequéncia,
maior quantidade de perda de dgua a temperatura de 950 °C (MELO & SILVA, 2013).

Gréfico 6 - Retracdo linear de secagem x Argila.
RETRACAD LINEAR DE SECAGEM X ARGILA

v
[]

AL TE

w am L
in ™ -l

RETRACAD LIMEAR DE SECAGEM [3)
n
'

in
T

=
b

51 a5,11

BD Bl 82 B3 84 B5 85 ET 88 B% 90 91 92 93 %4 95 96 97 9E 99 100
Argilal%)

Fonte: Autoria prépria, 2019.

Tabela 14 - Dados do ensaio de retracdo linear de secagem.

Argila (%) Fosfogesso (%0) Retracdo linear de secagem (%)
80 20 6,08
90 10 5,95
95 5 511
100 0 5,78

Fonte: Autoria propria, 2019.

O grafico 7 representa a retracédo linear de queima a 950 °C, em detrimento a argila
pura e com as adi¢Oes de fosfogesso. Observou-se que, as retracdes lineares de queima foram
muito pequenas, ndo chegando a 1%, devido aos teores elevados de silica e alumina, além de,
as retragdes serem maiores em porcentagem na etapa de secagem. Também foi observado que
a argila teve um comportamento ora forte (menor teor de areia, maior resisténcia mecénica,
menor grau de empacotamento, maior perda de massa durante a queima, plasticidade
excessiva, maior valor de retracdo e maior valor de absorcdo de &gua), ora fraca (com

diminuicdo do grau de teor de &gua, criacdo de poros e diminuicdo de retraces sofridas na
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massa) (RANIERE, 2007).

Grafico 7 - Retracdo linear de queima x Argila.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

Ocorreu maior retracdo linear de queima na mistura 80% argila e 20% fosfogesso,
devido a maior presenca de fosfogesso em sua composi¢cdo, pois segundo o laudo técnico
fornecido pela empresa produtora Sulgesso, o teor total de umidade do fosfogesso a 65°C, é
de 20,74%, indicando maior presenca de agua no prototipo. Quando isto ocorre, hd um
crescimento do gradiente de umidade, na parte interna da pecga ceramica, fato que implica
grandes deformacdes e retracfes, aumentando as perdas no processo de produgdo com o
processo de secagem longo e o aquecimento no inicio do processo de queima deve ser muito
lento (RANIERE, 2007).

A retracdo no prototipo de 90% argila e 10% fosfogesso, teve uma queda, devido ao
maior empacotamento das particulas de fosfogesso, além de possui em sua estrutura a
presenca de Oxido de Ferro (FeO3), que confere uma reducdo da plasticidade e resisténcia
mecénica, com menor indice de retracdo e facilidade de secagem, além de fornecer uma
coloracdo amarela e vermelha da argila (BATISTA, 2009).

Nos prototipos de 95% argila e 5% fosfogesso, houve um aumento de retracdo linear
de queima, devido a maior presenca em sua composicdo de Oxido de Aluminio (Al2Os) e

Oxido de silicio (SiO2), como verificado na anéalise de MEV e EDS. Devido ao seu menor
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grau de empacotamento a seco e maior perda de massa durante a queima, a argila "forte"
apresenta maiores valores de absorcdo de agua e de retracdo linear de queima que a argila
"magra”(VIEIRA & PINHEIRO, 2011).

Nos protétipos de 100% argila, ha maior presenca de silica (65,14%), alumina
(18,03%) e hematita (7,19%), onde esta Ultima é que reduz a plasticidade, a resisténcia
mecanica e o indice de retracdo. S0 0s materiais ndo-plasticos, nos quais h& diminuic¢do do
grau do teor de agua, 6timo para trabalhabilidade da massa, diminuem a plasticidade das
argilas e reduzem a interacdo com a &gua, causando pontos de descontinuidade nas forcas de
coesdo, entre as particulas nos sentidos vertical e horizontal, das folhas tetraédricas e
octaédricas. Estes pontos de descontinuidade produzem os poros que facilitam a passagem da

agua do interior da massa até a sua superficie (RANIERE, 2007).

Tabela 15 - Dados do ensaio de retracdo linear de queima.

Argila (%) Fosfogesso (%) Retracéo linear de queima (%)
80 20 0,82
90 10 0,06
95 5 0,45
100 0 0,09

Fonte: Autoria propria, 2019.

O gréfico 8 relaciona a retracdo linear total a 950 °C, em detrimento & argila pura e
com as adi¢Bes de fosfogesso, o qual apresentou 6,89% de retracdo no protdtipo de 80%
argila e 20% fosfogesso; 6,01% de retracdo para o protétipo com 90% argila e 10%
fosfogesso; 5,56% de retracdo no protdtipo com 95% argila e 5% fosfogesso e retracdo de
5,87%, com 100% argila pura.

Observou-se nas retragdes que, estas ndo variaram muito em termos de percentagem
nos prototipos, dentre os quais a menor retracdo foi de 95% argila e 5% fosfogessoe 100%
argila, onde ha a diminuicdo da plasticidade e reduzem a interacdo com a agua, causando
pontos de descontinuidade nas forcas de coesdo, entre as particulas nos sentidos vertical e
horizontal, das folhas tetraédricas e octaédricas.

Estes pontos de descontinuidade produzem os poros que facilitam a passagem da agua
do interior da massa até a sua superficie. A maior retracdo foi de 80% argila e 20% fosfogesso
e 90% argila e 10% fosfogesso, onde o recurso da perda de agua, principalmente da agua
adsorvida e absorvida, € que explica a alta resisténcia mecénica a seco e ap0s a queima.
(RANIERE, 2007)
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Grafico 8 - Retracdo linear total x Argila.
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Fonte: Autoria prépria, 2019.

Tabela 16 - Dados do ensaio de retracdo linear total.

Argila (%) Fosfogesso (%) Retracdo linear total (%6)
80 20 6,90
90 10 6,01
95 5 5,56
100 0 5,87

Fonte: Autoria prépria, 2019.

O gréfico 9 relaciona a absorcdo de d&gua em detrimento a argila pura e com as adi¢des
de fosfogesso, houve 13,11% de absorcdo de &gua no protétipo de 80% argila e 20%
fosfogesso; 12,63%para 0 prototipode 90% argila e 10% fosfogesso; 16,15% para o
protoétipode 95% argila e 5% fosfogesso e;13,61% para 100% argila. Observou-se que ocorreu
maior absorcao de agua no prot6tipo de 95% argila e 5% fosfogesso e no protétipo de 100%
argila, onde houve em comparacgéo a retracdo linear de queima, 0 mesmo comportamento no
prototipo de 95% argila e 5% fosfogesso, devido a maior perda de massa durante a queima, e
consequentemente, maiores valores de absorcéo de dgua e de retracédo linear de queima.

No protétipo de 100% argila, houve menor retracdo de queima, devido uma maior
secagem na etapa anterior e com isso, obteve perda de agua e diminuicdo de retracdo da
massa, caracterizando um comportamento de argila “fraca”. Esta queda nos valores de
retracdo linear se d& devido & reducdo da perda de massa para maiores percentuais de

incorporagdo de argila “fraca” e a maior quantidade de areia que atua como inerte durante a
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queima. O maior grau de empacotamento a seco da argila “fraca” em comparacdo com a

argila “forte” também contribui para este comportamento (VIEIRA & PINHEIRO, 2011).

Grafico 9 - Absorcédo de agua x Argila.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

Tabela 17 - Dados do ensaio de absor¢do de agua.

Argila (%) Fosfogesso (%) Absorcédo de dgua (%)
80 20 13,11
90 10 12,63
95 5 16,15
100 0 13,61

Fonte: Autoria propria, 2019.

Com relacdo a porosidade aparente, a qual quantifica a porosidade aberta do material,
seu resultado esta vinculado a absorcdo de agua. O gréafico 10 relaciona a porosidade aparente
a 950 °C, em detrimento a argila pura e com as adi¢des de fosfogesso, apresentando 26,22%
de porosidade aparente nos prototipos de 80% argila e 20% fosfogesso; 25,25% nos
prototipos com 90% argila e 10% fosfogesso; 32,30% para os prototipos com 95% argila e
5% fosfogesso e de 27,22%, no prototipo de 100% argila pura.
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Gréfico 10 - Porosidade aparente x Argila.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

Os prototipos que apresentaram maior porosidade aparente foram as misturas de 95%
argila e 5% fosfogesso e de 100% argila. O grau de empacotamento a seco influencia de
forma significativa na porosidade dos prototipos obtidos a partir de argilas cauliniticas. A
eliminacdo de grupos de hidroxilas da caulinita, que tem a presenca de Al.Oz (Alumina),
também contribui para o incremento da porosidade (VIEIRA & PINHEIRO, 2011; BATISTA
et al; 2009). A resisténcia mecanica também é afetada pela relagdo agua/fosfogesso, uma vez
que a quantidade de agua esta diretamente ligada a porosidade final do material (CANUT,
2006).

Na mistura de 90% argila e 10% fosfogesso, foi menor a porosidade aparente, devido
a0 maior empacotamento das particulas de fosfogesso, além da presenca de Oxido de Ferro
(Fe203) e Oxido de Potéssio (K20), que confere uma reducdo da plasticidade e resisténcia
mecénica, com menor indice de retracdo e facilidade de secagem (BATISTA, 2009).

Tabela 18 - Dados do ensaio de porosidade aparente

Argila (%) Fosfogesso (%) Porosidade aparente (%)
80 20 26,22
90 10 25,25
95 5 32,30
100 0 21,22

Fonte: Autoria propria, 2019.
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No grafico 11, apenas para corroborar as analises anteriores, em relagdo as retragdes
lineares de queima, secagem e total, foram colocados todas as retracBes em relacdo a argila

em um so gréafico.

Gréfico 11 - Retragdes lineares de queima, secagem e total
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Fonte: Autoria prépria, 2019.

Percebe-se que a retracdo linear de secagem, somado a retracdo linear de queima,
resulta na retracdo linear total. Assim, a retracdo linear de secagem, para 0s protétipos de 80%
argila e 20% fosfogesso foi de 88,24% e a retracdo linear de queima foi de 11,76%. Para os
prototipos de 90% argila e 10% fosfogesso, a retracdo linear de secagem foi de 99% e a
retracdo linear de queima foi de 1%. Para os protétipos de 95% argila e 5% fosfogesso, a
retracdo linear de secagem foi de 91,91% e a retracéo linear de queima foi de 8,09%. Para a
argila 100% pura, a retragéo linear de secagem foi de 98,47% e a retracdo linear de queima foi
de 1,53%.

Nota-se que ocorreu maior retracdo linear de queima nos protétipos de 80% argila e
20% fosfogesso, e isso é devido a maior adi¢do de fosfogesso, aliado a argila, com maior
perda de agua em sua estrutura; com exce¢do da mistura 90% argila e 10% fosfogesso, que
apresentou a maior retracao de secagem (99%), pelo fato da maior compactacéo das particulas

de fosfogesso e da argila ter um comportamento “forte”, mas em compesacéo, menor retracdo
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linear de queima, pois na estapa de secagem, a agua foi evaporada em sua maior parte e
ocorreu maior compactacao (RANIERE, 2007; BATISTA et al; 2009;VIEIRA et al; 2011).

Tabela 19 - Tabela do ensaio das retracGes lineares de queima, secagem e total.

Argila (%) Fosfogesso (%) RLQ! (%) RLS2(%) RLT3 (%) R.L.Q (%) R.L.S (%)

80 20 0,82 6,08 6,90 11,76 88,24
90 10 0,06 5,95 6,01 1,00 99,00
95 5 0,45 511 5,56 8,09 91,91
100 0 0,09 5,78 5,87 1,53 98,47

1 RLQ: Retracdo linear de queima;
2 RLS: Retracéo linear de secagem
3 RLT: Retragdo linear total.
Fonte: Autoria propria, 2019.

O grafico 12 demonstra a resisténcia de compressao a seco, em relacdo aos prototipos
de 80% argila e 20% fosfogesso.

Grafico 12 - Resisténcias de compressdo a seco X Queimado x Argila.
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Fonte: Autoria propria, 2019.

Assim, foi apresentado um resultado de 7,76 MPaquando submetidos ao teste de
compressdo a seco e, quando submetidos ao teste de compressdo a queimado, a sua resisténcia

foi para 11,03 MPa, representando um aumento de 29,65% de resisténcia aos prototipos.
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Em relacdo aos protdtipos de 90% argila e 10% fosfogesso, foi apresentado um
resultado de 9,46MPa, quando submetidos ao teste de compressdo a seco e, quando
submetidos ao teste de compressdao a queimado, a sua resisténcia foi para 10,76 MPa,
representando um aumento de 12,08% de resisténcia aos prototipos.

Quanto aos protdtipos 95% argila e 5% fosfogesso, foi apresentado um resultado de
11,31 MPa, quando submetidos aos testes de compressdo a seco e, quando submetidos ao
teste de compressdo a queimado, a sua resisténcia foi para 11,88 MPa, representando apenas
4,80% de aumento de resisténcia aos protétipos.

Por fim, no caso da argila 100% pura, a resisténcia de compressédo a seco foi aferida
em 8,13 MPa quando submetidos aos testes de compresséo a seco e, quando submetidos ao
teste de compressdo a queimado, a sua resisténcia foi para 12,70 MPa, representando 35,98%

de aumento de resisténcia aos prototipos.

Tabela 20 - Tabela de indicadores de aumento de resisténcia.

Argila (%) Fosfogesso (%0) PA! (%) RS? (%) RQ:3 (%) AR* (%)
80 20 26,22 7,76 11,03 29,65
90 10 25,25 9,46 10,76 12,08
95 5 32,30 11,31 11,88 4,80
100 0 27,22 8,13 12,70 35,98

LPA: Porosidade aparente;
2 RS: Resisténcia a seco;
3 RQ: Resisténcia a queimado.
4 AR: Aumento de resisténcia.
Fonte: Autoria prépria, 2019.

No gréfico 13 entre a porosidade aparente, resisténcia a seco, resisténcia a queimado e o
aumento da resisténcia dos prototipos em nivel de percentagem, percebe-se que a porosidade dos
protétipos de 80% argila e 20% fosfogesso foi de 26,22% e, mesmo assim, obteve um aumento de
resisténcia de 29,65%. Ao passo que nos prototipos de 90% argila e 10% fosfogesso, houve uma
porosidade de 25,25% e 0 aumento de resisténcia foi de apenas 12,08%. Nos protétipos de 95% argila
e 5% fosfogesso, houve uma porosidade de 32,30%, e um aumento de resisténcia bem pequeno,
apenas 4,80%. Para os protétipos de 100%, a porosidade aparente foi de 27, 22%, enquanto a

resisténcia foi para aproximadamente 36%.



Gréfico 13 - Resisténcias de compressao X Porosidade aparente.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

A proposta deste trabalho foi de apresentar uma andlise da viabilidade da utilizacdo de
fosfogesso, um residuo proveniente da producdo de acido fosforico (HsPOs), definidos de
acordo com pesquisas em literaturas especializadas, em niveis percentuais de 5%, 10% e 20% na
composigdo de protdtipos prismaticos, misturados com a argila, oriunda do municipio de Séo

Miguel do Guama4, Nordeste do estado do Para.

5.1 CONCLUSOES

5.1.1 Andlises fisicas

Com base nos resultados apresentados, foi possivel concluir que:

e Embora o fosfogesso seja um material ndo plastico, foi possivel definir uma mistura com
trabalhabilidade, que pode ser aplicada nas industrias. Sendo assim, as misturas avaliadas
nesta pesquisa continham 80% de argila, e 20% de fosfogesso. Analisando esses parametros
para definicdo das misturas, foi possivel aumentar a quantidade incorporada de fosfogesso nas
misturas, que fora limitada a 20% nos resultados de pesquisas anteriores.

e De acordo com os resultados dos ensaios fisicos dos prot6tipos com as misturas, notou-
se que a umidade de extrusdo foi maior nas trés misturas de argila e fosfogesso e,
dentre estas, a maior foi na mistura de 90% argila e 10% fosfogesso. Isso significa que
a adicdo de fosfogesso, teve influéncia direta na umidade de extrusdo dos prototipos,
além de que o fosfogesso indicava - segundo o laudo do produtor (em anexo) -
porcentagem de umidade, cerca de 20,74% a 65°C.

e Observou-se que a perda ao fogo foi maior nas misturas de argila na proporcao de
80% argila e 20% fosfogesso, por apresentar maior presenca de fosfogesso. Esta perda
de massa ou decomposicdo estd relacionada com a agua estrutural existente nos
prototipos, além da matéria organica que pode ser um contaminante.

e A resisténcia de compressdo a seco foi maior nas misturas de 90% argila e 10%
fosfogesso, e 95% argila e 5% fosfogesso. Observou-se que a resisténcia foi menor
nos prototipos de 80% argila e 20% fosfogesso, e 100% argila pura, pois quando

submetidos a &gua, a sua resisténcia diminui, visto que a argila, tem propriedades
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higroscopicas e com a adicdo de 20% fosfogesso, confirma a reducdo de sua
resisténcia.

A resisténcia de compressdo a queimado foi menor em apenas 1 mistura de argila com
o fosfogesso, que foi de 90% argila e 10% fosfogesso. Nas outras amostras, observou-
se que a porcentagem de resisténcia de compressao a queimado, foram maiores devido
a maior perda de massa do protétipo e maior fator de empacotamento dos gréos da
argila pura quando extrudados.

A maior retracdo linear de secagem foi na mistura de 80% argila e 20% fosfogesso,
com 6,08%. A mistura de 90% argila e 10% apresentou 5,95% e, finalmente, a argila
100% pura, 5,78%. As maiores retracdes se devem a maior quantidade de fosfogesso
nos protétipos e, como consequéncia, maior quantidade de perda de agua a
temperatura. A menor retracdo foi de 95% argila e 5% fosfogesso, com 5,11%, pelo
fato do fosfogesso apresentar baixa permeabilidade e consequentemente, menor
retracédo linear.

Ocorreu maior retracao linear de queima na mistura 80% argila e 20% fosfogesso,
devido a maior presenca de fosfogesso em sua composicdo, pois segundo o laudo
técnico fornecido pela empresa produtora Sulgesso, o teor total de umidade do
fosfogesso a 65°C, € de 20,74%, indicando maior presenca de agua no protétipo.

Nos prototipos de 95% argila e 5% fosfogesso, houve um aumento de retracdo linear
de queima, devido a maior presenca em sua composicio de Oxido de Aluminio
(Al,03) e Oxido de silicio (SiO2), como verificado na analise de MEV e EDS. Devido
ao seu menor grau de empacotamento a seco e maior perda de massa durante a
queima, a argila “forte” apresenta maiores valores de absorcdo de agua e de retracdo
linear de queima que a argila “magra”.

Nos protétipos de 100% argila, hd maior presenca de silica (65,14%), alumina
(18,03%) e hematita (7,19%), onde esta Ultima é que reduz a plasticidade, a resisténcia
mecanica e o indice de retracdo. S80 0s materiais nao-plasticos, nos quais ha
diminuicdo do grau do teor de &gua, 6timo para trabalhabilidade da massa, diminuem a
plasticidade das argilas e reduzem a interacdo com a agua.

A maior retracdo linear total foi nas misturas 80% argila e 20% fosfogesso e 90%
argila e 10% fosfogesso, onde o recurso da perda de agua, principalmente da agua
adsorvida e absorvida, é que explica a alta resisténcia mecénica a seco e apos a

queima.
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Observou-se que ocorreu maior absorcdo de &gua no protétipo de 95% argila e 5%
fosfogesso e no prototipo de 100% argila, onde houve em comparacdo a retracao
linear de queima, o0 mesmo comportamento no protétipo de 95% argila e 5%
fosfogesso, devido a maior perda de massa durante a queima, e consequentemente,
maiores valores de absorcdo de agua e de retracdo linear de queima. No protétipo de
100% argila, houve menor retracdo de queima, devido uma maior secagem na etapa
anterior e com isso, obteve perda de &gua e diminuicdo de retracdo da massa,
caracterizando um comportamento de argila “fraca”.

Os prototipos que apresentaram maior porosidade aparente foram as misturas de 95%
argila e 5% fosfogesso e de 100% argila. O grau de empacotamento a seco influencia
de forma significativa na porosidade dos prototipos obtidos a partir de argilas
cauliniticas. A eliminacdo de grupos de hidroxilas da caulinita, que tem a presenca de
Al>03 (Alumina), também contribui para o incremento da porosidade. A resisténcia
mecanica também é afetada pela relacdo dgua/fosfogesso, uma vez que a quantidade
de agua esta diretamente ligada a porosidade final do material. Na mistura de 90%
argila e 10% fosfogesso, foi menor a porosidade aparente, devido ao maior
empacotamento das particulas de fosfogesso, além da presenca de Oxido de Ferro
(Fe203) e Oxido de Potassio (K20), que confere uma reducdo da plasticidade e

resisténcia mecanica, com menor indice de retracdo e facilidade de secagem.

5.1.2 Andlises quimicas e mineraldgicas

Na composicdo quimica, foi apresentado os elementos presentes na argila estudada,
correspondendo a presenca dos Oxidos de sodio, magnésio, aluminio, silicio, potéssio,
titanio e ferro, além da perda ao fogo. Verificou-se que que a argila pesquisada
apresentou elevado teor de Oxido de silicio (SiO2) 65,14%, proveniente dos minerais
argilosos, ndo argilosos e da silica livre. O teor de 6xido de aluminio (Al.O3) foi de
18,03%, e geralmente é associado a presenca do mineral caulinita. O teor de Oxido de
Ferro (Fe20s3) foi de 7,19% e indica que a argila apresentara, apds a queima, a
coloracdo vermelha devido a oxidacdo do composto de ferro. O éxido de potéssio
(K20) apresentou um teor de 2,11% e que tem efeito fundente intenso abaixo dos 1100
°C, geralmente esta presente nos feldspatos; o 0xido de magnésio (MgO), apresentou
um teor de 0,68% e tem efeito fundente moderado abaixo de 1100 °C e sé&o

provenientes da calcita, dolomita ou gipsita. O K>O e o MgO, sdo constituidas por
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argilomineral esmectitico, caulinita e quartzo, caracteristicos de argilas bentonitas. O

Oxido de sodio (Na2O) apresentou um teor de 0,23% e confere maior resisténcia
mecanica ao material, quando sinterizadas a 950°C e 1000 °C.

Na composicdo mineraldgica, correspondeu a presenca de esmectita, illita, caulinita,
quartzo, anatésio e rutilo. A amostra de presen¢a predominante encontrada na argila
pesquisada foi o quartzo. Picos secundarios desses argilominerais também foram
detectados.

Foram apresentadas as curvas das analises térmicas diferenciais, pesquisadas pela
calorimetria exploratéria diferencial(DSC), e gravimétricas, pela analise da curva
termogravimeétrica (TG), relacionados a perda de agua livre e adsorvida.

Analisando a calorimetria exploratdria diferencial da amostra, o pico endotérmico que
foi de 0 °C até aproximadamente 135°C, foi devido a eliminacdo de agua livre
absorvida na superficie da matéria prima e de agua adsorvida, encontrada entre as
particulas finas da argila. Observou-se que houve uma perda de massa no intervalo de
135 °C a 491,7 °C, decorrente da decomposicao de matérias organicas.

Foram observados dois picos endotérmicos, um na temperatura de 491,7 °C e outro na
temperatura de 581,4 °C, os quais correspondem a ocorréncias de reagdes
endotérmicas e perda de massa devido a desidroxilacdo (eliminagdo dos ions OH - da
estrutura cristalina) da caulinita (Al203.2Si02.2H20) e formacdo da metacaulinita.

Um pico exotérmico bem discreto foi observado em 938,4 °C, tipico do surgimento da
fase espinélio Al/Si e caracteristico da reacdo metacaulita em mullita priméaria
(Al203.Si0y) e silica ndo cristalina (SiO2), também em fase amorfa.

Analisando a Termogravimetria (TG) da amostra, verificou-se uma perda de massa
total de 7,29%. Na faixa de temperatura até 250 °C, ocorreu uma perda de massa
correspondente a 2.91%, caracteristicos da perda de agua livre ou dgua absorvida. Na
faixa de temperatura, compreendida entre 491,7 °C e 581,4 °C, verificou-se uma queda
de massa devido, provavelmente, a perda de agua estrutural, pouca matéria organica e
hidroxilas, que correspondem a uma perda de 1,89% da massa total. De 600 °C a
1000°C, ocorre uma perda de massa de 0,61% da massa total devido a transformacao
da caulinita em metacaulinita e logo apds em mulita priméaria, com formacéo de
espinélio Al/Si em 938,4 °C.

Para caracterizagdo das superficies dos materiais obtidos em relacdo as suas

propriedades e composicao, foram utilizadas as técnicas de MEV e EDS, onde foram
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mostrado a imagem de uma amostra de 100% argila com a amplia¢do de 2590 vezes a
escala de 20 um, onde foi possivel identificarem dois pontos, os elementos mais
presentes que foram: Silicio (Si), Ouro (Au), Oxigénio (O), Ferro (Fe),Aluminio (Al) e
Magnésio (Mg), e em pequenas quantidades, Carbono (C) e Potéassio (K).

e Na amostra de 95% argila e 5% fosfogesso, com ampliacdo de 492 vezes a escala de
100 pm, foi possivel identificarem dois pontos da amostra, os elementos mais
presentes, que foram: Oxigénio, Ferro, Ouro, Aluminio e Silicio e uma pequena
presenca de Potéssio.

e Naamostra de 90% argila e 10% fosfogesso, com ampliacao de 4310 vezes a escala de
20 pum, foi possivel identificar em trés pontos da amostra, os elementos mais presentes
como: Ouro, Silicio, Oxigénio, Aluminio e Carbono; Ferro e Aluminio; Ouro, Silicio,
Potéassio, Calcio e Magnésio.

e Naamostra de 80% argila e 20% fosfogesso, com ampliacdo de 1990 vezes a escala de
20 pm, foi possivel identificarem trés pontos da amostra que os elementos mais
presentes em determinado ponto foram: Silicio, Oxigénio e Carbono, além de Ouro,
Aluminio e Calcio.

e Para a amostra de fosfogesso, com ampliacdo de 850 vezes a escala de 100 um, foi
possivel a identificacdo de dois pontos da amostra, que foram os elementos mais

presentes, como: enxofre (S), Calcio (Ca) e Oxigénio (O).

Assim, como foi quantificada a resisténcia de compressdo a seco e a queimado das
misturas de argila e fosfogesso utilizada, conclui-se que, em termos de maior resisténcia a
seco e a queimado, o prototipo que mais se aproximou do protétipo 100% argila, foi a mistura
de 95% argila e 5% fosfogesso, mas que teve um aumento de resisténcia de apenas 4,80%.
Observa-se que, em termo de aumento da resisténcia de compreesdo a seco, as misturas de
80% argila e 20% fosfogesso, 90% argila e 10% fosfogesso e 95% argila e 5% fosfogesso,
todas ficaram acima da resisténcia do prototipo de 100% argila (que foi de 8,13 MPa),
representando os valores de7.76 MPa; 9,46 MPa e 11,31 MPa, respectivamente. Em
comparacdo ao aumento de resisténcia a queimado, a melhor mistura foi a de 80% argila e
20% fosfogesso, em comparacdo ao prototipo de 100% argila, onde houve um aumento de
29,65%. Assim, pode-se afirmar que a adicdo de fosfogesso ndo reduziu a resisténcia dos
prototipos e que sua aplicagdo em blocos de alvenaria é viavel, mas que devem ser bem

dosadas e analisadas, antes de entrarem no mercado consumidor.
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5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

E de grande importancia a continuidade desta pesquisa em funcio de algumas lacunas que

ficaram em aberto na utilizacdo da mistura do fosfogesso e argila de varzea, em relacdo a alguns

ensaios fisicos pos secagem e queima, além de sua viabilidade de uso em blocos de vedacdo para

atendimento a todos os itens preconizados na norma NBR 15270-2 (ABNT, 2005), e sua plena

utilizacdo na area da construcdo civil, principalmente quanto a sua queima e modificacfes nas

propriedades fisicas, quimicas e mecanicas do produto final, a saber:

Realizar maior repeticdo dos ensaios fisicos com um ndmero representativo de prototipos,
para resultados mais consistentes em relacdo a umidade de extrusdo; perda ao fogo;
resisténcias de compressao a seco e a queimado; retragOes lineares de queima; de secagem e
total; absorcéo de agua e porosidade aparente.

Realizacdo de pesquisas mais profundas em trabalhos relacionados a mistura da argila e
fosfogesso em blocos cerdmicos e seu comportamento em relagdo a queima em diversas
temperaturas, pois os trabalhos nesse campo ainda sdo muito incipientes.

Avaliar a ocorréncia do aparecimento da eflorescéncia (presenca de sais sollveis na
superficie) nos prototipos e qual forma de mitiga-los por meio dosagens entre argila e
fosfogesso, evitando a degradacéo do bloco ceramico e identificar seu tipo.

Futuros estudos devem ser realizados para interpretar quais séo as novas fases que surgem a
partir da mulita primaria, com formacéo de espinélio Al/Si em 938,4°C.

Analisar quimicamente a amostra do fosfogesso que sera utilizado como material do
experimento, para identificar seus elementos constituintes, pois podem existir
elementos radioativos ou contaminantes em grande proporcdo e isto pode afetar o

resultado de um trabalho de pesquisa.
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