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Resumo da Tese apresentada ao P°CEM/UFS como parte dos requisitos necessarios

para a obtencdo do titulo de Doutor em Ciéncias (D.Sc.)

AVALIACAO DE ARGILAS INDUSTRIAIS FORMULADAS COM
RESIDUO DE VIDRO NA PRODUCAO DE AGREGADO
SINTETICO

Herbet Alves de Oliveira
Outubro / 2017

Orientadora: Prof®, Dr?. Zélia Soares Macedo

Programa de P6s-Graduacdo em Ciéncia e Engenharia de Materiais

O presente trabalho tem por objetivo caracterizar tecnologicamente cinco argilas
utilizadas em setores de ceramica no Brasil. Sua potencialidade para produzir agregado
sintético de argila calcinada para substituir britas na producéo de concreto foi avaliada.
As argilas foram caracterizadas por ensaios de granulometria, indice de plasticidade,
difracdo de raios X, andlise térmica diferencial e gravimétrica, analise dilatométrica,
fluorescéncia de raios X, teor de matéria organica, capacidade de troca de cations, area
especifica. Corpos de prova foram produzidos por prensagem uniaxial a 30 MPa, em
formato retangular (60x20x12 mm?) e cilindrico (20 de altura e 20 mm de didmetro) e
queimados a 1100°C.Foi observado que as argilas 1-PIN, 2-IN e 4-MA foram as que
apresentaram melhores resultados de absorcdo de agua, resisténcia a compressdo e
massa especifica aparente devido a faixa de 6xidos fundentes apresentados (4,5 a 5,9%),
perda ao fogo entre (3,8 e 8,8%) e baixo indice de matéria organica (< 3,4%).

Os corpos das formulacGes ceramicas sem e com incorporc¢édo de 5,10 e 20% de residuo
de vidro de embalagem, foram queimados e posteriormente caracterizados. Foi
observado que, apds queima a 1100°C todas as formulagGes apresentaram parametros de
resisténcia mecanica a compressao, absorcdo de dgua e massa especifica comparaveis
aos da brita, com excessdo da massa contendo 20% de residuo que apresentou 0s
mesmos resultados quando queimados a 1000°C, contribuindo para reducéo da

temperatura de queima e o impacto ambiental provocado pelo residuo descartado.

Palavras chave: argila, agregado sintético, vidro e reciclagem
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Abstract of Thesis presented to P2CEM/UFS as a partial fulfillment of the requirements

for the degree of Doctor in Materials Science and Engineering (D.Sc.)

EVALUATION OF INDUSTRIAL CLAYS FORMULATED WITH
GLASS WASTE IN THE PRODUCTION OF SYNTHETIC
AGGREGATE

Herbet Alves de Oliveira
October / 2017

Advisor: Prof®. Dr?. Zélia Soares Macedo

Department: Materials Science and Engineering

The present work has the objective to characterize technologically five clays used in
ceramics sectors in Brazil. Its potential to produce synthetic aggregate of calcined clay
to replace brittle in concrete production was evaluated. The clays were characterized by
granulometry, plasticity index, X - ray diffraction, differential thermal and gravimetric
analysis, dilatometric analysis, X - ray fluorescence, organic matter content, cation
exchange capacity, specific area. Test specimens were produced by uniaxial pressing at
30 MPa in a rectangular (60x20x12 mm?®) and cylindrical (20 in height and 20 mm in
diameter) and fired at 1100°C. It was observed that 1-PIN, 2-IN and 4 -MA were the
ones that presented better results of water absorption, compressive strength and apparent
specific mass due to the range of flux oxides presented (4.5 to 5.9%), fire loss between
(3.8 and 8.8 %) and low organic matter content (<3.4%). The specimens of the ceramic
formulations without and with incorporation of 5,10 and 20% of packaging glass waste
were fired and subsequently characterized. It was observed that, after fired at 1100°C,
all the formulations presented parameters of mechanical resistance to compression,
water absorption and specific mass comparable to those of the gravel, with the
exception of the mass containing 20% of waste that presented the same results when
fired at 1000°C, contributing to reduce the fired temperature and reduce the

environmental impact.

Keywords: clay, synthetic aggregate, glass and recycling
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1.INTRODUCAO

O Brasil consome cerca de 300 milhdes de ton/ano de brita na fabricacdo de
concreto e pavimentacdo (ANEPAC, 2011). A brita nem sempre esta a disposicdo para
uso, devido a falta de jazidas (SILVA, 2013). Uma alternativa para sua substituicdo
pode ser 0 uso de agregado sintético de argila calcinada (COSTA, 2012; SANTIS et al.,
2013, 2015). O agregado sintético de argila pode ser classificado em agregado leve e
agregado pesado. Os agregados leves de argila expandida apresentam massa especifica
aparente que varia de 650 a 2000 kg/m* e tém ampla aplicacdo na fabricacdo de
concreto e pavimentacdo, oferecendo inimeras vantagens, mas a principal € sua baixa
densidade, que reduz o peso da estrutura (CABRAL et al, 2008; ROSSIGNOLO, 2011;
SILVA, 2013). O agregado sintético pesado apresenta massa especifica aparente maior
do que 2000 kg/m®, sendo que para substituir totalmente a brita devera apresentar massa
especifica e resisténcia mecénica a compressdo elevadas e baixa absorcdo de agua

conforme apresentado na Tabela 1.

Tabela 1: EspecificacBes de britas para producéo de concreto

Tipo Me (kg/m®) AA (%) TRC (MPa)
Gnaisse 2750 a 2900 0,2a2,0 180 a 250
Granito 2600 a 3000 0,2a0,4 160 a 240

Fonte: (Isaia, 2005) Me-massa especifica; TRC- Tensdo ruptura a compressdo; AA-
absorcdo de agua

Na literatura, existem poucos relatos que abordam a utilizacdo de agregado
sintético calcinado pesado, ou seja, cuja massa especifica aparente seja maior do que
2000 kg/m*® em substituicdo a britas para usos diversos. O trabalho mais recente na
tentativa de produzir um agregado com propriedades similares a brita, foi de Santis
(2015) que produziu agregado sintético de argila cuja massa especifica aparente chegou
ao maximo de 1970 kg/m®, portanto, agregado considerado leve e obteve absorcio de
agua cerca de 20%, muito aquém da especificacdo de uma brita.

As argilas para producdo de agregado sintético leve séo argilas sedimentares, de
boa plasticidade e que sinterizam na faixa de temperatura de 1000 a 1300°C.
Adicionalmente, nessas argilas devem ainda estar presentes na sua COmMpOSi¢do
elementos para causar expansao, normalmente de elevada perda ao fogo como matéria
organica ou aditivos como 6leo que aumentam a sua porosidade e reduzem a massa
especifica, tornando-as mais leves (CABRAL et al., 2008; ROSSIGNOLO, 2006;



SANTOS, 1989; SANTIS, 2015). Ja os agregados de argila calcinados pesados,
utilizam-se de matérias-primas que se enquadram nas caracteristicas das utilizadas nos
setores de ceramica tradicional, cujas reservas no Brasil sdo grandes. Neste segmento,
destaca-se a industria de revestimento cerdmico e cerdmica vermelha. S&o argilas
essencialmente iliticas, de elevada plasticidade, ricas em alcalis e ferro, isentas de
elementos expansivos (SANTOS, 1989).

No ano 2015, o segmento de revestimento ceramico no Brasil, representado por
92 empresas, ocupou o segundo lugar mundial no consumo de revestimentos com 816,3
milhdes de metros quadrados (ANFACER, 2017). Adicionalmente, o segmento de
ceramica vermelha, que é formado por cerca de 6900 estabelecimentos fabris, registrou
reservas de argilas capazes de fornecer cerca de 5,3 bilhdes de toneladas (ANICER,
2015).

Diversos residuos tém sido pesquisados para melhorar as propriedades do
agregado de argila. Pesquisadores tém se empenhado na pesquisa de reaproveitamento
de residuos, como Volland (2014), que reaproveitou lama de residuo da producéo de
britas como fonte de oxidos fundentes. Costas (2014) e Kalirajan (2016), estudaram o
reaproveitamento de vidros com o fim de reduzir a temperatura de queima. Podemos
destacar ainda Soltan et al.(2016), que reaproveitou residuos de granito descartados no
seu processo de beneficiamento.

O processamento de residuos industriais € um tema importante ndo s6 do ponto
de vista da reducdo da poluicdo ambiental perigosa, mas também devido a
potencialidade para reaproveitamento (JINSHAN, 2014). Segundo a ABRELP (2012),
s0 no Brasil, sdo geradas 1.332.827 t/ano de residuos de vidro de embalagem,
correspondentes a 2% dos residuos urbanos, dos quais 20% do total sdo descartados em
lixo comum. O vidro de embalagem possui composicdo quimica a base de SiO,, Na,O e
CaO, sendo por isso reaproveitavel na producdo de cimento, concretos e argamassas,
aléem de poder ser reciclado no préprio processo produtivo do vidro (OMER 2008;
SHAYANA, 2004). Pesquisadores tém investigado o uso do vidro em formulacGes
ceramicas com a finalidade de reduzir a temperatura de queima e melhorar suas
propriedades, como a resisténcia mecanica (ANDREOLA et al., 2010, 2016; DONDI,
et al.,2016).

O principal desafio na utilizacdo do vidro é ajustar os parametros de producéo,
de modo a evitar a deformacdo sem a completa densificacdo da peca, o que é bastante

comum devido a baixa viscosidade obtida, sobretudo, devido ao enriquecimento da
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formulacéo pelos ions alcalinos (ANDREOLA et al., 2010, 2016; BOLTAKQV et al.,
2016).

O vidro de embalagem oferece uma oportunidade de reciclagem no segmento de
agregados, sobretudo devido aos 6xidos de sédio e calcio que podem ser introduzidos
na formulagcdo cerdmica, que favorecem a reducdo da temperatura de queima,
promovendo economia de energia (ANDREOLA et al., 2010, 2016).

Assim, a producdo de um novo agregado, com propriedades similares a brita,
poderd contribuir para além da sua substituicdo, abrir espaco para avaliacdo do
desempenho do produto na construcao civil.

O agregado sintético € pouco difundido no Brasil, sobretudo em Sergipe, em
face dos elevados custos de aquisicdo e transporte, ja que é produzido somente em S&o
Paulo. Espera-se, com esse estudo, motivar a instalagdo de uma unidade produtiva de

agregado na regido.



2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo principal obter agregado sintético com
argilas procedentes do segmento ceramico dos estados de Sergipe e Alagoas,
formuladas com residuo de vidro de embalagem, visando oferecer uma alternativa de

utilizacdo onde a brita convencional ndo esta disponivel.

2.2 Objetivos especificos

®Caracterizar as argilas por meio de ensaios fisicos, quimicos, térmicos e estruturais;

® Formular massas com argilas e residuo de vidro de embalagem;

® Analisar as propriedades dos agregados sintéticos obtidos por meio de ensaios
tecnoldgicos: absorcdo de agua, resisténcia mecancia a compressdo, massa especifica
aparente, difratometria de raios X, analise quimica por fluorescéncia de raios X FRX,

microscopia eletronica de varredura e durabilidade.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Agregados para concreto e pavimentacao

Agregados sdo materiais particulados, incoesivos e de baixa atividade quimica,
cujas particulas cobrem uma extensa gama de tamanhos. Eles podem ser classificados
segundo a origem, as dimensdes das particulas e ao seu peso especifico aparente.
Segundo a origem, os agregados classificam-se como naturais e industrializados.
Segundo as dimensdes das particulas, 0s agregados usados na tecnologia do concreto
sdo divididos em miudos ou graudos. Conforme a densidade aparente, eles podem ser
classificados em leves ou pesados (BAUER, 2011).

A norma NBR 7211:ABNT 2009 define agregados graudos ou britas quando os
gréos ficam retidos na peneira com abertura de malha 4,8 mm. Os agregados graudos ou
britas apresentam massa especifica aparente entre 2400 e 3000 kg/m® enquanto o0s
agregados sintéticos de argila calcinados produzem agregados na faixa de 450 a 1900
kg/m>.0s agregados podem ser classificados como pesados, quando a massa especifica
aparente forem maior do que 2000 Kg/m® e leves 0s que apresentam massa especifica
menor do que 2000 Kg/m® (BAUER, 2011).Proporcionalmente, em concretos
convencionais produzidos com brita sua massa especifica aparente varia entre 2000
kg/mé e 2800 kg/m3 e os concretos produzidos com agregado leve apresentam uma
massa especifica com valor abaixo de 2000 kg/ma.

O termo “agregado” € empregado no Brasil para identificar os insumos minerais
para construcdo civil. SAo minerais que apresentam formato irregular e granulometria
diversificada para atender a um empacotamento adequado para se obter a resisténcia
mecanica desejada, quando misturado ao cimento e a agua. A brita nem sempre é viavel
devido a distancia a que pode estar do consumidor final. H& regiGes onde 0s recursos
disponiveis estdo distantes. Por exemplo, na regido de Manaus/AM, rochas para brita
ndo sdo encontradas, sendo entdo utilizado o seixo rolado (SILVA, 2013). Na Bacia do
Parana, como é geologicamente conhecida boa parte da regido Sul e Sudeste do pais,
afloramentos de rocha para britagem sdo dificeis de encontrar, havendo necessidade de
transportar a brita por distancias superiores a 100 km. Além disso, restricdes quanto a
exploracdo podem ser observadas devido a regides de preservacdo ambiental ou de
dificil acesso, como a cidade do Rio de Janeiro (SALVADOR, 2009).



A principio, qualquer rocha pode ser britada e usada na construcdo civil.
Entretanto, para uso em concreto e em pavimento asfaltico, base e sub-base, lastro de
ferrovia e na producédo de pecas de cimento, algumas caracteristicas indesejaveis podem
impedir seu uso, embora possam ser usadas em aterros, contencdo de encostas e eroséo
ou manutencédo de estradas de terra. As rochas mais comumente usadas na producéo de
brita sdo granito, gnaisse, basalto, diabasio, calcario e dolomito. No Brasil, cerca de
90% da brita produzida vém de granito/gnaisse, 10% de calcéario/dolomito e 5% de
basalto/diabasio (BAUER, 2011). A mineracdo de rocha para brita ndo traz graves
danos ambientais, se comparada com a extragdo de minerais metélicos. Os agregados
tém um vasto campo de aplicacdo na industria da construcdo civil desde a fabricacdo de
concreto e argamassa como para lastro de ferrovia, controle de eroséo, drenagem e

filtros alem de protecéo para taludes entre outros (ALMEIDA, 2012).

3.2 Agregado leve sintético

Pode ser definido como um conjunto de grdos naturais processados ou
manufaturados que apresentam diferentes tamanhos. Sua sinterizacdo ¢ feita entre 1 100
e 1350 °C, e as matérias-primas podem ser naturais, como vermiculita, argila, arddsia,
folhelhos ou residuos. Essas matérias-primas, em geral, contém de 7 a 8% de Fe,Os,
Al,O3 em proporcdo inferior a 25%, apresenta cerca de 1-3% de carbonatos; podem
ainda estar presentes os sulfatos e matéria organica, alem de apresentar pH superior a 5
(GOMES, 1988; SANTOS, 1989).

Os agregados sintéticos sdo produzidos atraves de argilas ou sdo subproduto de
residuos que normalmente geram um produto com peso especifico inferior ao da pedra
britada, tornando-o leve. A norma DNER-EM 230/94, referente ao agregado sintético
para aplicacdo em estradas, preconiza que esses materiais devem apresentar densidade
aparente entre 560 e 880 kg/m®. Bauer (2011) classifica ainda que um bom agregado
deve ter elevada resisténcia mecanica, baixa porosidade e forma irregular, o qual pode
influenciar no consumo de cimento e agua e, consequentemente, na resisténcia
mecanica. Os agregados leves podem ser obtidos pelo processo de queima em forno
rotativo apresentando como resultado granulometria variada, formato arredondado
regular e estrutura interna formada por uma massa esponjosa, envolto por uma camada
com baixa permeabilidade, que diminui significativamente a absorcdo de agua. Ja os

agregados produzidos pelo processo em queima intermitente, apresentam altos valores
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de absor¢do de agua e formato irregular, necessitando de britagem para atender a todas
as graduacBes granulométricas (ROSSIGNOLO, 2006). Os agregados sintéticos sdo
recomendados para substituir britas com o fim de reduzir o peso da estrutura e pode ser
utilizado como isolamento acustico (ROSSIGNOLO, 2011). A resisténcia mecanica a
compressdo, massa especifica e porosidade sdo as propriedades principais para
classificar um agregado de qualidade (ROSSIGNOLO 2006, GOLIAS, 2013). Na
Figura 1, é apresentada a classificacdo dos agregados (ROSSIGNOLO, 2011).

Argila expandida (sintetizagio)
cinza, esclria expandida
Argila, folhelho, arddsia
expandida (forno rotativo)
escdria
pedra pomes
perlita
T
4(1)0 6?0 800 1080 IZIOO 1400 1?00 18[00
Concretos isolantes m&;mwi:m wl o I Concretos estruturais

Figura 1: Classificacdo de agregados por densidade aparente (Rossignolo, 2011)

O fluxograma representativo do processo de producdo industrial de agregados
sintéticos leves € mostrado na Figura 2. Nesse processo, as materias-primas sdo
desagregadas, umidificadas com 25 até 30% de agua, conformadas por extrusdo e
calcinadas em fornos rotativos ou fornos intermitentes em temperaturas que oscilam
entre 1100 e 1350 °C, podendo a massa especifica aparente obtida oscilar de 650 kg/m3
a 900 kg/mé (MORAVIA et al., 2006). No processo de producdo por extrusdo, apos
umidificacdo da argila, a mistura segue para a fase da moagem ou reducdo dos
granulados, o qual é realizado por meio de laminadores, cuja abertura oscila de 1 a 3
mm. Na producdo de agregados leves, é ainda adicionado eventualmente, aditivo para
promover a expansdo, enquanto na producdo de agregado pesado o aditivo ndo se faz
necessario (SANTOS, 1989). As matérias-primas mais utilizadas para producdo do
agregado sintético sdo argilas. Moreno (2008) e Rossignolo (2011), em seus estudos

para a aplicacdo de argila na producdo de agregado sintético calcinado na regido de



Santa Gertrudes (SP), verificou que a granulometria de entrada no forno influi

significativamente na densidade aparente e resisténcia mecanica do produto final.

Matéria-Prima

Aditivo Agua

Desintegrador

d
l

Extrusao

Transporte

Pré-secador

Forno

Figura 2: Fluxograma do processo de producdo de agregados sintéticos por extrusdo
(CHEN, 1998; BOGAS, 2013).

As argilas de granulometria mais fina favorecem a compactacdo, aumentando a
resisténcia mecénica de modo geral. na producdo de concreto leve (CABRAL et al.
2008).

Além das argilas, residuos sdo reaproveitados na producdo de agregado sintético
como rochas graniticas que sdo descartadas no processo de serragem e foram testadas
na producdo de agregados leves para producdo de concreto de alta performance. Foi
observado que as rochas podem ser fonte de fundentes sobretudo pela presenca do
feldspato em sua formulacdo, que fornece os 6xidos de sodio e potassio (BOUSSEN,
2016).

Pesquisadores tém se empenhado na inertizacdo de residuos solidos na gqueima

de materiais ceramicos, sobretudo na producdo de agregados sintéticos a partir de



argilas, como lodo de esgoto e sedimentos de rio. Os efeitos da temperatura de queima,
tendem a inertizar os residuos (CHO, 2011).

Uma dificuldade encontrada na aplicacdo do agregado leve é que, quando
umedecido para concretagem, a agua fica temporariamente no interior dos poros.
Estudos mostraram que ocorre reducdo significativa da retracdo além das deformacdes
por fluéncia (LOPES, 2011; MORAVIA et al., 2006).

O concreto leve ja foi produzido também com incorporacao de casca de arroz e
palha de bambu e encontraram os mesmos resultados de retracdo realizados com argilas
calcinadas (KAWABATA, 2008).

No entanto, todos os trabalhos foram direcionados para a producdo pelo
processo de extrusdo, que utiliza 20 a 30% de umidade na conformagédo e, em nenhuma
pesquisa, foi abordado o processo via a seco cujo processo de conformacdo foi por
prensagem, cuja umidade de preparacdo das argilas € em torno de 8% economizando
energia no processo de secagem e queima.

Santis et al. (2013, 2015) produziu concreto a partir de argilas utilizadas no setor
de ceramica do estado de S&o Paulo, com o fim de substituir a brita, e os resultados de
resisténcia mecénica (35 MPa), absorcdo de agua (20%) e massa especifica (1975

kg/m?®) foram inferiores a especificacdo da brita conforme mostrado na Tabela 1.

3.3 Propriedades dos agregados sintéticos

3.3.1 Resisténcia mecanica a compressao

A resisténcia mecanica a compressdo é a propriedade mais importante de um
agregado, ou seja, ela tem que ser suficientemente grande para suportar a carga da
estrutura solicitante (CINEXPAN, 2015; ROSSIGNOLO, 2011). A resisténcia elevada
do agregado dependera das propriedades das argilas, bem como a presenca de 6xidos
alcalinos, acompanhados de SiO, e Al,O3; suficientes para formar fase vitrea apos
queima, bem como das condices de queima: temperatura e tempo de permanéncia na
maior temperatura (SANTOS, 1989). Segundo Chandra (2002), a resisténcia mecéanica
tem relacdo direta com a porosidade dos agregados; quanto maior a porosidade, menor a
resisténcia. Por sua vez, a porosidade tem relacdo com o tamanho do poro e este tem
mais influéncia na reducdo da resisténcia do que propriamente devido a quantidade de
poros. Para um mesmo volume de poros, 0s agregados com poros maiores apresentaram

menor resisténcia mecanica. Os resultados de resisténcia encontrados na literatura sdo



muitos baixos, 10 a 40 MPa quando comparados com a brita, que oscila de 160 a 300
MPa. Tang (2011) produziu agregados de argila com resisténcia de 7 a 13,5 MPa.. Mais
recentemente, Santis (2016) produziu agregados com resisténcia em torno de 39 MPa.

3.3.2 Forma e textura

A forma do agregado depende de seu processo produtivo e das matérias-primas
utilizadas na sua producdo. Normalmente, sua forma é arredondada, ctbica ou irregular.
Os agregados produzidos pelo processo de extrusdao apresentam formas irregulares e séo
muito porosas, 0 que contribui para facilitar a aderéncia entre a pasta de cimento e o
agregado, mas comprometem a resisténcia da pasta de concreto por causa da baixa
resisténcia do agregado, além de aumentar de 30 a 100 kg/m® o consumo de cimento.
Para avaliar o tamanho e a forma do agregado, a NBR 7809 especifica metodologia
denominada indice de forma, (ROSSIGNOLO, 2011).

3.3.3 Porosidade, absorcéo de agua e massa especifica.

A absorcdo de agua dos agregados e sua porosidade aparente interferem
significantemente nas propriedades dos concretos no estado fresco e no processo de
hidratacdo do cimento. Em alguns casos, quando o agregado apresenta valores muito
elevados de absorcéo de agua, faz-se necessaria uma pré-saturacdo do agregado antes da
sua utilizacdo; caso contrario, 0 agregado absorvera parte da agua, afetando a fluidez do
concreto (ROSSIGNOLO, 2006; GOLIAS, 2013). Além disso, a alta absorcdo de agua
dos agregados afeta desfavoravelmente as propriedades do concreto no estado
endurecido, causando aumento da retracdo por secagem e reducdo da massa especifica.
Por outro lado, melhora a aderéncia na zona de transi¢ao entre a argamassa e 0 agregado
(ROSSINOLO,2011; KOHNO et al., 1999).

Uma dificuldade encontrada é que, ao adicionar agua ao concreto, parte dela entra
nos poros e acaba dificultando o desenvolvimento da resisténcia mecanica apds cura.
Para solucionar esse problema, mantém-se o agregado imerso em agua pelo menos uma
hora antes de ser utilizado (COSTA, 2012; WEISS, 2012).

3.4 Durabilidade do Agregado

Entre os fenbmenos mais importantes que afetam a durabilidade de um concreto,

esta a reacdo alcali agregado (RAA), uma patologia que acomete estruturas de concreto
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quando expostas a ambientes de elevada umidade (SHONG, 2008). Os primeiros
estudos sobre a existéncia do RAA foram discutidos por Stanton (1940), identificando a
RAA como um processo deletério. Segundo ele, a reacdo provocava eflorescéncia
branca e esta causava fissura¢es no concreto. Os agregados utilizados na produgéo de
concreto possuem silica em sua composicao, 0s quais podem ser atacados pela solugdo
alcalina elevando o pH do meio. Durante a reacdo, ocorre a formagdo de um gel
higroscdpico, que absorve agua, aumentando o volume causador das fissuragdes. A
RAA é uma reacdo quimica que ocorre entre os alcalis presentes na solucdo dos poros
do concreto com algumas fases constituintes dos agregados. A reacdo mais conhecida é
de alcali-silica, em que os produtos formados ocupam maior volume, gerando tensdes
que provocam o rompimento da estrutura do concreto. Esta reacdo podera ocorrer
quando o agregado apresenta silica mal cristalizada na forma de tridimita, cristobalita,
opala, calcedbnia, ou na forma vitrea (LU et al., 2006; ALMEIDA, 2012).

A durabilidade do agregado pode ser medida de forma indireta em concretos e é
afetada por uma serie de fatores, dentre eles: a qualidade da agua que percola no
concreto, a composicdo quimica dos agregados, além da porosidade do proprio
concreto.

Entre as reagcdes mais importantes, pode-se citar:

Reacdo alcali-silicato: € um tipo de reacdo em que participam os alcalis e
alguns tipos de silicatos presentes em certas rochas, tais como arddsias, filitos, xistos,
gnaisse, quartizitos e outros. Figueroa (2007) afirma que a reacdo alcali agregado néo
ocorre em minerais bem cristalizados, apenas em fases amorfas, devido a estrutura
desordenada e area de contato.

Reacdo alcali-silica: ocorre de forma lenta, em fases da rocha microcristalinas, e
amorfas. No momento da hidratacdo do cimento, ocorre formacao de silicato de célcio
hidratado e hidroxido de célcio. A medida que a hidratacdo do cimento prossegue, a
solucdo vai se tornando cada vez mais alcalina em fungcdo da presenca do NaOH
adicionado. Os ions hidroxila reagem com a silica presente na superficie do agregado
formando liga¢des do tipo silanol (Si-OH) (SHON, 2008).

A reacdo quimica pode ser descrita em trés passos distintos, que sdo: i) a
dissolucdo da silica, presente na estrutura dos agregados, pelo ataque das hidroxilas
(OH-); i) equilibrio de cargas do sistema pelos céations alcalinos (K+ e/ou Na+)

presentes na solucdo dos poros; iii) combinacdo dos produtos com o hidroxido de célcio
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(SHON, 2008). A estrutura dos agregados pode ser fraca ou fortemente cristalizada.
Caso a primeira premissa ocorra, o ion hidroxila (OH) presente na solugcdo dos poros do
concreto, penetra na estrutura do agregado rompendo algumas das ligacGes siloxano (Si-
O-Si) e formando algumas ligagdes silanol (Si-OH).

Um dos métodos utilizados para determinagdo da durabilidade sdo: método de
prisma de concreto — ABNT NBR 15577-06. E um método de ensaio de longa duragio
que representa melhor as condi¢fes para avaliacdo da reacdo alcali-agregados. A
solucdo de NaOH ¢ adicionada na agua de amassamento, aumentando a concentracao
dos Aélcalis da mistura, respeitando o limite especificado. Além dos prismas
permanecerem saturados a uma temperatura de 38 °C, em recipientes especiais, 0s
corpos de prova nao podem ter contato direto com a dgua nem paredes do recipiente.
As expansoes sdo limitadas por uma taxa de 0,04%, ou seja, para expansoes inferiores a
0,04%, os agregados séo considerados inGcuos.

A durabilidade do agregado pode ser medida em concretos e é afetada por uma
série de fatores, dentre eles: a qualidade da agua que percola no concreto, a composicao
quimica dos agregados, além da porosidade do proprio concreto.

O mecanismo das reagcdes comecga por um processo fisico, seguido do processo
quimico. Tais processos dependem das condi¢bes favoraveis, como, por exemplo: a
existéncia de uma quantidade minima de alcalis, a presenca de agua interna e/ou
externa, bem como a existéncia de um agregado reativo. Ainda fatores ambientais como
presenca de agua e sais diversos que podem influir cineticamente no processamento da
reacdo ao longo do tempo (FIGUEROA, 2007).

3.5 Utilizacéo dos agregados sintéticos leves em concreto

Em concreto, adiciona-se o agregado leve com o fim de reduzir a massa
especifica, o que possibilita reduzir as dimensdes e resisténcia das fundacbes que dédo
suporte a estrutura (ROSSIGNOLO, 2011). Como consequéncia, o custo final da obra é

reduzido.

3.6 Vantagens e desvantagens do agregado sintético

Em relacdo as vantagens de utilizar agregados sintéticos leves em concretos,

pode ser mencionada menor carga sobre as estruturas das edificacGes, por causa da
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reducdo da massa. Como resultado, essas estruturas podem ter dimensdes reduzidas.
Proporcionalmente, o agregado sintético pesado ser4 uma alternativa na substituicdo da
brita em locais em que ela ndo esté disponivel, mantendo-se as mesmas propriedades da
brita convencional. Pode-se ainda obter melhor isolamento térmico com ambos os tipos
de agregado, comparando-se com 0s concretos convencionais, sobretudo pela
possibilidade de reducdo drastica da porosidade e ainda maior possibilidade de
utilizacdo de residuos industriais na producdo dos agregados (MORAVIA, 2006).

Como desvantagem, pode-se citar o maior consumo do teor de cimento nos
concretos leves, o que representa um custo maior do produto bruto (ROSSIGNOLO,
2011).

3.7 Materias-primas utilizadas no segmento de ceramica tradicional na

fabricacéo de agregados

3.7.1 Argilas

Séo silicatos de aluminio hidratados de estrutura cristalina, dispostos em
camadas, constituidos por folhas continuas de tetraedros de SiO4, ordenados de forma
hexagonal, condensados com folhas octaédricas de hidroxidos de metais di e trivalentes,
cujas particulas geralmente se apresentam abaixo de 2 um. S&o materiais que, em
contato com agua, tornam-se plasticos, caracteristica fundamental para a conformacéo
de produtos ceramicos. As argilas sdo misturas de varios argilominerais como: caulinita,
ilita, montmorilonita e clorita, podendo ou ndo conter impurezas (SANTOS, 1989;
GOMES, 1988).

3.7.1.1 Caulinita

A caulinita mostrada na Figura 3a, apresenta a estrutura cristalina constituida de
Si,AlL,O e H e a Figura 3b apresenta uma estrutura dioctaédrica, que consta de uma capa
tetraédrica enlacada por uma capa octaédrica. As caulinitas puras normalmente
apresentam baixa plasticidade e por isso tem limitado a sua utilizacdo no processo de

conformacéo.
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@ Hidroxila ©  Aluminio
(a) (b)

Figura 3: estrutura de uma caulinita (Santos, 1989).

3.7.1.2 Montmorilonita

As montmorilonitas sdo um conjunto ou familia de minerais argilosos, cuja
estrutura € constituida por Si,Al,O, conforme apresentado na Figura 4a e compostos por
folhas de silicatos do tipo dioctaédricos e trioctaédricos vide Figura 4b. A caracteristica
mais destacavel desses minerais é a sua capacidade para absorver moléculas de agua
(BARBA, 1997; SANTOS, 1989). Possui 80% dos cations trocaveis nas galerias e 20%
nas superficies laterais. A modificagdo das argilas do tipo montmorilonita vem
despertando interesse cientifico e tecnologico por proporcionar melhorias significativas,
quando incorporadas em materiais poliméricos puros e compdsitos convencionais. O
processo de modificacdo das argilas ocorre, preferencialmente, pela troca ibnica dos

cations trocaveis da sua estrutura cristalina.

Al por
e iz o0
n H,0 Fe™

—

n H,0 96 a
214 A

Argilas 2 : 1

O Oxigénio ® Silicio
@ Hidroxila @  Aluminio

(a) (b)
Figura 4: Estrutura cristalina de uma argila montmorilonitica (Barba, 1997).

3.7.1.3 llitas

A unidade estrutural basica das ilitas é a mesma das montmorilonitas. Apenas nas
ilitas, os atomos de silicio das camadas de silica sdo substituidos parcialmente por
aluminio conforme apresentado na Figura 5a. H4, portanto, valéncias livres nas camadas
limitrofes das unidades estruturais, que sdo neutralizadas por cations de K, dispostos

entre as unidades superpostas. O esquema estrutural das ilitas esta representado na
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Figura 5b. O cétion K é o que melhor se adapta as malhas hexagonais dos planos de
oxigénio das camadas de tetraedros de silica e ndo é deslocado por outros cations. A
capacidade de adsorcdo de &gua e de permuta catibnica é devida, apenas, as ligacGes
quebradas das extremidades das camadas. O diametro médio das ilitas varia entre 0,1 e
0,3 micron. Quando, nas ilitas, a substituicdo do silicio das camadas de tetraedros por
aluminio for pequena, as ligacdes entre as unidades estruturais proporcionadas pelos
cations K podem ser deficientes e permitirdo a entrada de agua. Quando isso ocorre, as
propriedades das ilitas se aproximam das propriedades das montmorilonitas (GOMES,
1988).

e (R
KKK por
o e
K K K’
= 10A
m=n
TN NN Argilas 2 : 1
O Oxigénio ®  Silicio
Hidroxila ©  Aluminio
(a) (b)

Figura 5: estrutura cristalina de uma ilita (Barba, 1997)

3.7.1.4 Cloritas

As cloritas sdo minerais constituidos por quatro capas de silicatos de aluminio e
magneésio hidratados, contendo Fe(ll) e Fe(lll) conforme apresentado na Figura 6 .A
ilita apresenta cores variadas conforme Figura 6b e estrutura tetragonal conforme

apresentado na Figura 6c.
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Clorita 85mm

Figura 6:Estrutura cristalina de uma clorita (Barba, 1997).
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Os argilominerais mais comuns sdo os interstratificados, que séo classificados

por subgrupo e espécie mineraldgica; vide classificacdo mais comum na Tabela 2.

Tabela 2: Sub-grupos de argilominerais (BARBA, 1997).

Subgrupo Espécie quimica Minerais mais comuns
Caulim Caulinita Nacrita  Al(Si,Os)(OH),
Xn(Y205)(OH), DiKita  Aly(Si,0s)(OH),

Livesita  Aly(Si,O5)(OH),4
Halloysita Al,(Si,0s)(OH),

Mica Xz (Y205)

Montmorilonitas

Montmori"OnitaS(Al1151F90107M90160)A|01288i3172)010

Beidelita
(Al 46Fe€050Mo,08) Alp,36Si3,64) O10(OH)-Nag 40

Nontronita 1167M90133)(Si4010)(OH)2N80133 e
Fezygg(A|Si3010)(OH)QNaoygg

Hectorita MgzymLi0133)(Si4010)(F,OH)2N80133

Saponita Mgs(Alg33Siss7)O10(OH),Nag 33

Ilitas Grande variedade de minerais
Cloritas Cloritas Clorita
Xan(Y205)2(OH), [Mga (Al Fe(111)(OH)6][Mgs3(AlSiz010) (OH),]

3.7.1.5 Acdo do calor sobre argilas

Segundo Cizeron (1979) e Mackenzie (1959), quando uma matéria-prima
ceramica € submetida a acdo de calor, experimenta variacbes volumétricas,
normalmente permanentes e irreversiveis, que podem ser classificadas como: oxidacao
de matéria organica, decomposicdo de compostos que contém oxigénio, tais como
sulfatos, carbonatos, desidroxilacdo do mineral argiloso, cristalizacdo ao aumentar a

temperatura e formacéo de fase vitrea.

Caulinita: na Figura 7, sdo apresentadas as rea¢6es mais comuns dos argilominerais do
tipo caulinita por meio da analise térmica diferencial (CIZERON, 1979; MACKENZIE,
1959).A caulinita apresenta geralmente pico endotérmico entre 560 e 590 °C, referente a
eliminacdo de hidroxilas da agua de constituicdo presente nas argilas, e pico exotérmico
entre 980 e 1000 °C, devido a formacdo de mulita. Podem ser representados pelas

reacdes (1) e (2).

Al503.2Si0,.2H,0 80% Al,03.2Si0, + 2 H,0 1)
3(Al,05.25i0,) 9801000 3Al,03.2Si0, + 4Si0, (2)
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Figura 7: Andlise térmica diferencial de uma argila caulinitica (Makenzie, 1959).

Montmorilonita: na Figura 8, é apresentada a analise térmica diferencial de uma
montmorilonita que apresenta um pico endotérmico a cerca de 100 a 200 °C devido a
perda de agua adsorvida. A 700° C é observado outro pico endotérmico decorrene da
eliminacdo dos grupos de hidroxilas. Adicionalmente, pode ocorrer a 850 °C o
aparecimento de um pequeno pico endotérmico devido a perda da cristalinidade da
montmorilonita (MACKENZIE, 1959).

orc

Endatérmico

100-200°C

Figura 8: Analise térmica diferencial de uma argila montmorilonitica (Mackenzie,

1959).

llitas: as ilitas sdo materiais argilosos que se assemelham com as micas. As ilitas se
diferenciam das micas por apresentarem menos silicio substituido por aluminio, contém
mais agua e tém uma parte do potassio substituido pelo calcio e magnésio. Estes

minerais contém normalmente grande quantidade de impurezas, sendo dificil definir sua

composicao exata.
3.7.1.6 Impurezas mais comuns presentes nas argilas

Calcitas: Conforme apresentado na Figura 9, sdo cristais de estrutura hexagonal-R

(HURLBUT, 1974). Pode ser encontrada na forma pura ou contendo impurezas de
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magnésio, ferro, manganés em substituicdo ao célcio. A calcita de formula molecular
CaCOs3; ocorre como mineral secundario nas rochas igneas, como produto da

decomposicao de silicatos.

COxigenio @ Calcio
*Carbono

Figura 9: Estrutura cristalina de uma calcita (Hurlbut, 1974).

Os carbonatos de calcio ou magnésio podem apresentar-se como gréos grossos
ou pequenos nas argilas normalmente como acessorios. Os carbonatos de calcio
dissociam entre 680 e 750 °C, sendo resultantes da transformagdo do CaCO3z em CaO e
liberacdo de gas CO, (RAHAMAN, 2003; GUNASERAKAN, 2007; CARDIANO et
al., 2008; ZAMUDIO et al., 2011). Assim sendo, a utilizagdo de argilas calcarias
demanda controle, tanto na formulagdo, quanto na queima, para evitar os efeitos
prejudiciais da calcita, como a baixa densidade e alta porosidade. Segundo Enrique
(1998), o tamanho da particula de CaCO3; deve ser inferior a 125 um, pois, em
tamanhos maiores, o CaO resultante da dissocia¢do dos carbonatos quando calcinado a
900 °C, ndo reage com a silica (SiO,) presente nas argilas e feldspatos que deveriam
formar as fases pseudowollastonita e wollastonita ou anortita, podendo dar lugar ao
Ca(OH), formado pela hidratagdo do CaO, quando a peca entra em contato com a

umidade do ar, gerando problemas de expansao, vide reacoes (3 e 4):

CaCO; A _ CaO + CO, (3)
e
Ca0 + H,0 —, Ca(OH), (4)

Barba (1997) estudou formulacdes utilizando CaCO3 em massas de ceramicas e
comprovou que o CaCOj3 induz ao aumento da absor¢do de agua e reducdo da retracdo
linear. No entanto, a temperaturas elevadas podem destruir as fases formadas, gerando

novamente a fase vitrea de baixa viscosidade.
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Matéria orgénica: a matéria orgénica pode ser definida como restos de folhas de
arvores que se misturaram as argilas e formaram um composto de cor negra com a
presenca de acidos huimicos (SANTOS, 1989). O teor de matéria organica deve ser
inferior a 0,3%,para producdo de ceramica de ciclo répido, pois pode-se formar o
coracdo negro (BARBA, 1997). Trata-se de um defeito que se apresenta como um
nacleo negro no interior das pegas ceramicas que, em certas ocasifes, pode gerar
inchamentos e deformagfes das pecas ja queimadas. Em agregados sintéticos leves, a
matéria organica é fundamental para promover expansdo €, consequentemente, a
reducdo da densidade; no entanto, € indesejavel para agregados sintéticos de argila
pesados, ja que a meta é produzir produtos densificados (SANTOS, 1989).No fendmeno
do coracdo negro, trata-se talvez de carbono residual contido na matéria organica que se
decompds durante a queima entre 300 e 500 °C. Acredita-se que a presenca de Fe,Oz ou
Fes0O4 nas argilas ao ser submetido a uma queima redutora, podera reduzi-lo a FeO na
temperatura de 800 °C.

Para reduzir ou eliminar o coracdo negro, € conveniente: diminuir o teor da

matéria- prima que contém a matéria organica, reduzir a densidade de compactacdo na
fase da prensagem; aumentar a permanéncia na zona de pré-aquecimento do forno a fim
de garantir as reacdes de oxidacao, ou ainda, aumentar a quantidade de materiais inertes
como quartzo, que poderiam aumentar permeabilidade do corpo ceramico (MAICA,
1997).
Quartzo: sdo cristais comumente prismaticos, conforme mostrado na Figura 10, com
as faces do prisma estriadas horizontalmente; sua formula estrutural é SiO,
(MACKENZIE, 1959). O quartzo é um composto quimico de alta pureza, com
propriedades fisicas constantes.Segundo Barzaghi (1983) e Novaes (1999), as principais
funcbes do quartzo em materiais ceramicos sdo: reduzir a plasticidade, facilitando a
permeabilidade para a saida de gases durante a fase de secagem e queima; diminuir a
retracdo de secagem e queima; aumentar o coeficiente de dilatacdo térmica; reduzir a
resisténcia mecanica apds secagem e queima; auxiliar na formacéo de eutéticos com
consequente formacédo de fase liquida que contribui para obter-se a resisténcia mecanica
e porosidade desejada.

O quartzo deve apresentar granulometria fina, j& que grdos muito grossos
dificultam a moagem, necessitando de maior tempo para reducdo da granulometria. Os
polimorfismos do quartzo sdo bem conhecidos: quartzo, cristobalita e tridimita, todos

formados por cadeias de SiO, .
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a-Quartzo

B-Quartzo

O Oxigénio @ Silicio

Figura 10: Estrutura cristalina do quartzo (Mackenzie, 1959).

O quartzo, na forma o, experimenta variacdes volumétricas rapidas e reversiveis.
De acordo com a Figura 11, a 573 °C, o quartzo aumenta de volume e passa para a
forma B durante o aquecimento, retornando a forma original durante o resfriamento a

564 °C. Essa transformg¢ao alotrépica deve ser realizada com cuidado para evitar trincas
no produto ceramico.

Temperatura (°C)
680 660 640 620 600 580 560 540
3 L

2,5

6

Coeficiente de dilatacéo (x 10° )

1,5 1

0,5 {

0 -

Figura 11: Analise dilatométrica mostrando a mudanca da forma alotrépica do quartzo

de a para 3

O quartzo pode aparecer em matérias-primas como contaminantes. Os inertes,
fundamentalmente o quartzo, quartzito ou areia feldspatica, atuam na reducdo da
retracdo da queima e regulam a relacdo SiO, /Al,Os, importante parametro para a

formacdo da mulita (fase aluminio silicato, 3Al,03.2Si0;). A reatividade do quartzo
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livre com relacdo aos 6xidos presentes na massa depende da sua granulometria e do
ciclo de queima utilizado (RESTREPO & DINGER, 2008).

Feldspato: sdo silicatos de aluminio contendo potéssio, sédio e calcio e, raramente,
bario. Podem pertencer aos sistemas monoclinico ou triclinico. Por sua composicao
quimica, formam trés grupos principais: os feldspatos potéssicos, os feldspatos sédio-
calcicos e os feldspatos baricos. Matéria-prima ndo plastica, atua como fundente e reage
com a silica e alumina presentes nas outras matérias-primas, auxiliando na formacéo de
fases vitreas, conferindo resisténcia mecanica apds queima e reduzindo a absorcdo de
agua. Os feldspatos sdo conhecidos segundo o teor de éxidos alcalinos.Os feldspatos
comerciais apresentam a seguinte faixa de composicao quimica: SiO, 63-77%, Al,O;
13-22%, K,0 0,1-15%, Na,O 0,1-11%, outros (CaO, Fe,0O3) max. 0,2%. Os feldspatos
estdo presentes nas argilas na forma de moscovita ou na forma de ilita, que fornece os
oxidos de Na,O e K;O. Os feldspatos geralmente ndo apresentam variacdes
significativas até a sua fusdo, ao serem observadas em ensaios de DTA. O feldspato
puro pode apresentar uma linha reta até o inicio da sinterizagdo (MAHMOUD, 2017).

Hematita: o ferro pode estar presente nas argilas nas formas de hematita (o-Fe;03),
goetita (a-FeO-OH) e limonita (uma mistura de 6xidos de ferro e hidroxidos de natureza
fracamente cristalina), ou simplesmente como fons Fe** na estrutura da argila. Em
estruturas do grupo da ilita, os fons Fe** podem substituir parcialmente os fons AI** nos
sitios octaédricos da estrutura (MACKENZIE, 1959).0 Fe,O3 é formado durante a
sinterizacdo em condicOes de oxidacdo a partir das reacdes dos minerais de ferro
presentes nas argilas, conferindo uma cor avermelhada caracteristica para os materiais
ceramicos (BOUSSEN, 2016).

3.7.1.7 Propriedades fisicas das argilas
3.7.1.7.1 Plasticidade

A principal caracteristica das argilas é a plasticidade, que é definida como “a
propriedade de um material que permite que ele seja repetidamente deformado sem

ruptura quando submetido a uma forc¢a suficiente para provocar a deformacdo, o que

Ihe permite manter a sua forma apo6s a forca aplicada ser removida (DOMENECH,
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1994). Ela esté relacionada com a morfologia das particulas, composi¢cdo mineralégica,
distribuicdo do tamanho das particulas, presenca de sais sollveis e ainda, a presenca de
matéria organica (ANDRADE, 2011). A plasticidade 6tima é aquela minima necesséaria
para que o processo de conformacdo se realize, ndo gerando problemas posteriores
como deformacOes, baixa resisténcia mecénica das pecas verdes ou secas
(DOMENECH, 1994). O indice de plasticidade (IP) pode ser classificado como baixo
quando IP < 7%; média plasticidade cujos resultados oscilam entre 7 e 15% e altamente
plastica quando IP > 15% (MAESTRELLI et al. 2013). A plasticidade elevada pode
induzir a uma elevada retragdo por secagem, bem como promover trincas nas pecas na
faixa de temperatura onde ocorre a desgaseificacdo da matéria orgénica. O IP ideal para
prensagem deve ficar entre 15 e 30% (QUAHABI, 2014).

3.7.1.7.2 Secagem de materiais ceramicos

Apos a etapa de conformacdo, as pecgas sao secas em estufa ou ao ar livre. O
objetivo da secagem é a eliminacdo da agua utilizada na etapa de conformacao
necessaria para a obtencdo de uma massa plastica. A eliminacdo da agua ocorre por
evaporacdo através do aporte de calor efetuado mediante uma corrente de ar, sendo que
a peca ceramica vem sempre acompanhada de retracdo (NORTON, 1975). Por sua vez,
esta agua, denominada de agua de conformacédo, pode ser dividida em dois tipos: o
primeiro tipo é denominado de &gua intersticial. A agua intersticial esta relacionada com
a agua necessaria para preencher os poros das particulas. O segundo tipo € denominado
de agua livre ou agua de plasticidade (BELTRAN, 1995). O tempo necessario para
secagem e a taxa de retracdo variam para diferentes tipos de argila (SLEVIM, 2002). A
definicdo de parametros de secagem, aliada ao conhecimento das caracteristicas
tecnoldgicas das argilas, € fundamental para programar uma curva de secagem que evite
danos microestruturais nas pecas. Na industria ceramica, existe uma grande dificuldade
de eleger argilas que permitam uma secagem acelerada. Para avaliar o comportamento
durante a secagem, sdo utilizados a curva de Bigot e o diagrama de Sherwood
(VIEIRA, 2003). O conhecimento dessas curvas auxilia no estabelecimento de um ciclo
de secagem seguro isentos de trincas e empeno. A projecdo de uma curva de secagem
permite aperfeicoar o tempo necessario para retirada segura da agua, de forma que as
pecas ndo apresentem defeitos nem permanecam secando por tempos demasiadamente

longos, 0 que implicaria aumento de custo. A retracdo de secagem é a propriedade mais
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importante para controle da secagem e estd relacionada com o IP, a presenca de
minerais inertes na formulacdo, e ainda com a higroscopicidade ou capacidade de a
argila absorver 4gua quando exposta a uma atmosfera com umidade relativa controlada.
Para conformagdo com umidades baixas (< 8%), quanto maior o indice de plasticidade
IP, mais dificil é a secagem (MESEGUER, 2010). Para reduzir o impacto da elevada
plasticidade, deve-se adicionar desplastificantes que reduzem o grau de compactacéo
das argilas, reduzindo pontos de descontinuidade entre as particulas, facilitando a saida
de 4gua (PRACIDELLLI, 1997). Por sua vez, existem argilas que além de apresentaram
elevada plasticidade, sdo higroscépicas, ou seja, absorvem &gua quando expostas a
temperatura ambiente.

O ensaio de higroscopicidade mede, aproximadamente, a umidade que uma
argila pode absorver em equilibrio num ambiente saturado de vapor dagua a
temperatura ambiente. Os caulins apresentam, nessas condicgdes, higroscopicidade entre
5% e 10%, enquanto argilas esmectiticas podem atingir 30% de umidade higroscopica
chegando a apresentar valores superiores a 50% se o cétion intercalado for sodio
(SANTOS, 1989).

3.7.1.7.3 Capacidade de troca de cations - CTC

Outra propriedade da argila é a capacidade de troca de cations CTC, que
consiste na capacidade de a argila reagir quimica e reversivelmente com céations de
outros elementos pelo fato de apresentarem cargas negativas em sua superficie externa
ou devido a presenca de ligacdes pendentes em sua estrutura (SANTOS, 1989). Este
fato influi diretamente na plasticidade da argila: quanto maior o CTC, maior a
plasticidade de uma argila (SANTQOS, 1989). Grim (1962) definiu um quadro de CTC

dos principais argilominerais conforme esta na Tabela 3.

Tabela 3: CTC dos principais argilominerais

Argilomineral meq/100 g
Caulinita 3-15
llita 10-40
Clorita 10-40
Montmorilonita 80-150

Fonte: Grim (1962)
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3.7.1.7.4 Composicdo quimica das argilas

A SiO; pode estar presente nos materiais argilosos na forma combinada com
outros 6xidos, formando fases cristalinas, ou na forma livre como acessério. A Al,O3 é
um indicativo da presenca de maior percentual de minerais argilosos, o que pode
justificar o aumento do Indice de Plasticidade dos solos ou, ainda, quanto maior o seu
indice, maior a refratariedade da argila. O Fe,O3; em teores acima de 5% indica que a
argila é fundente e podera apresentar cor avermelhada antes e ap6s queima (CABRAL,
2008; SANTOS, 1989). Os alcalis K,O . Na,O sdo elementos fundentes que, acima de
3% poderdo sinterizar em temperaturas mais baixas (SANTOS, 1989). O CaO,
fornecido pelos carbonatos, € um material fundente, mas pode ter sua acdo
comprometida devido a perda ao fogo decorrente da dissociacdo do CO,, 0 que
normalmente prejudica a sinterizacdo das argilas devido aos poros gerados.

A composi¢do quimica de uma argila para producdo de agregado sintético
deve atender a seguinte faixa: (%) de SiO, de 50 a 65, (%)Al,03 de 16 a 20, (%)CaO de
la4, (%)Fe,03de5a9, (%) MgO de 1,5 a 3,5 (CABRAL, 2008).

3.7.2 Residuos

Uma grande variedade de residuos vem sendo utilizada em substituicdo aos
materiais convencionais de ceramica, com o fim de reduzir os custos de processamento,
bem como os impactos ambientais devido ao descarte desses residuos. No processo de
producdo de agregado sintético, é valorizado o reaproveitamento de residuos de diversos
segmentos. Volland, (2014) estudou o reaproveitamento de lama descartada do processo
de producdo de britas devido a presenca de o0xidos fundentes. Christogerou (2009)
estudou o reaproveitamento de residuo do processo de producdo de borax com o fim de
reaproveitar o boro como fonte de fundentes. Alguns residuos foram utilizados para
serem inertizados como lama galvanica, lama de esgoto (MORAVIA, 2006; CABRAL,
2008; BUI, 2013; BERNHARD, 2014). Costas (2014) e Kalirajan (2016) estudaram o
reaproveitamento de vidro com o fim de reaproveitar o0 Na,O e CaO como fonte de
fundentes.

Os vidros sdo exemplos de materiais que sdo reciclados na industria de cimento,
argamassa, ceramica, mas que ainda tém espaco para serem reaproveitados em outros
segmentos, abrindo assim um amplo campo para o desenvolvimento de novos produtos,

com caracteristicas fisicas e mecanicas dentro das normas (ANGULO, 2015).
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Segundo a ABRELP (2012), sé no Brasil sdo geradas 1.332.827 t/ano de
residuos de vidro, correspondente a 2% dos residuos urbanos, sendo que 20% do total
sdo descartados em lixo comum. O vidro de embalagem possui composi¢cdo quimica a
base de SiO,,Na,O e CaO sendo por isso reaproveitavel na produgdo de cimento,
concretos e argamassas, além de poder ser reciclado no proprio processo produtivo do
vidro (OMER, 2008; SHAYANA, 2004).

A reciclagem traz ainda os seguintes beneficios: contribui para diminuir a
poluicdo do solo, &gua e ar; melhora a limpeza da cidade e a qualidade de vida da
populacdo; prolonga a vida Util de aterros sanitarios; melhora a producdo de compostos
organicos; gera empregos para a populacdo ndo qualificada; gera receita com a
comercializacdo dos reciclaveis; estimula a concorréncia, uma vez que produtos gerados
a partir dos reciclados sdo comercializados em paralelo aqueles gerados a partir de

matérias-primas naturais.

3.7.2.1 Vidros de embalagem

O vidro mais usual para producdo de embalagens é conhecido como soda cal,
constituido basicamente de quartzo (SiO2), soda (NaOH) e CaCOs; (NORTON, 2013). E
uma substancia inorganica, homogénea e amorfa, obtida através do resfriamento de uma
massa proveniente de uma mistura de matérias-primas a base de silica fundida e
resfriada. Suas principais qualidades sdo a transparéncia e a dureza. O vidro distingue-se
de outros materiais por varias caracteristicas: ndo € poroso nem absorvente, € 6timo
isolador, possui baixo indice de dilatacdo. A fabricacdo do vidro pode ser dividida em
trés partes principais: fusdo, moldagem e témpera (SALMANG, 1962). A composi¢do
dos vidros sddio-calcicos esta dentro de uma faixa estreita de composicéo. Eles contém,
normalmente, entre 8 e 12% em peso de Oxido de calcio e de 12 a 17% de 6xido de
sodio, podendo-se compensar 0 s6dio com potassio e o calcio com magnésio. Baixos
teores de Oxido de célcio ou alto teor de o0xidos alcalinos resultam em vidros com baixa
estabilidade quimica (AKERMAN, 2013). A Tabela 4 mostra diferentes composicoes
de vidros sodio-calcicos.

Pesquisadores tém utilizado o vidro de embalagem soda cal em formulacdes
ceramicas, com a finalidade de reduzir a temperatura de queima em funcdo da
capacidade do vidro de formar fases vitreas em temperaturas baixas. Andreola (2016) e

Ling (2016) utilizaram o vidro soda cal na producéo de diversos materiais cerdmicos e
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obtiveram reducdo da absor¢do de &gua, além da reducdo do custo de producdo em
funcéo da economia de matéria-prima

Tabela 4: Composicdo de vidros soda cal de embalagem

Componentes Akerman Abividro

SiO, 72 74
Al;,0O3 2 2
Na,O 12,5 12
CaO 11 9
MgO 1,5 2
K0 1 1

Outros - 0,1

Fonte: Akerman (2013).

Costas (2015) e Phonphuak (2016) utilizaram residuos de vidro em massas de
ceramica vermelha e obtiveram baixa absorcéo de agua e elevada resisténcia mecanica,
apenas com 10% incorporados numa mistura de argilas para producéo de tijolos. Vidros
silicatos, assim como 0s minerais, sd0 compostos por moléculas ligadas por redes
conectadas tridimensionalmente. A unidade béasica da silica é o tetraedro de silicio-
oxigénio, vide Figura 12.

Figura 12: Estrutura do silicato que comp6e um vidro (AKERMAN, 2013).

3.8 Processo de conformacao por prensagem

A prensagem é a operacdo de conformacdo baseada na compactacdo de um pé

granulado contido no interior de um molde rigido, através da aplicagdo de pressdo. A
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operagdo compreende trés etapas: de preenchimento da cavidade do molde,
compactacdo da massa e extracdo da peca. Este € o procedimento de conformagéo mais
utilizado pela industria ceramica devido & sua elevada produtividade, facilidade de
automacdo e capacidade de produzir pecas de tamanhos e formas variadas, sem
contracdo de secagem e com baixa tolerancia dimensional. Os objetivos da operacdo de
prensagem sdo: obter pecas uniformes, de acordo com as dimensdes e a geometria pré-
estabelecidas, bem como contribuir na obtencdo de uma microestrutura adequada as
caracteristicas finais desejadas. Para garantir o sucesso da prensagem e, por sua vez, a
producdo de pecas ceramicas, a preparacdo adequada da massa € fundamental. A
preparacdo tem por objetivos: proporcionar uma mistura intima e homogénea das
matérias-primas para garantir uma fluidez homogénea, apresente elevada densidade de
preenchimento para que a expulsdo do ar na fase de compactacdo seja minima. Estes
dois primeiros requisitos implicam que a massa devera ser constituida por granulos de
geometria esférica, ou aproximadamente esférica, de tamanho superior a 60 pum, e
textura o mais lisa possivel. As caracteristicas dos granulos, tais como resisténcia
mecanica e plasticidade devem ser adequadas. Os granulos devem ser suficientemente
moles e deformaveis, para que, durante a fase de compactacao, em pressées moderadas,
se deformem plasticamente, facilitando o deslizamento das particulas que o compdem.
A densidade do produto ap6s conformacao pode variar de 1,90 a 2,15 g/cm* (AMOROS,
2000; RICHERSON, 2006).

3.9 Processo de queima e sinterizacéo

Uma etapa importante na fabricacdo da maioria dos produtos ceramicos € a
queima, cuja finalidade é densificar formando uma massa coerente pela sinterizacdo. A
sinterizacao, que nos produtos porosos é identificada por formacéo de fases cristalinas e
em produtos gresificados por fusdo e formacdo de fase vitrea, traz alteracdes bastante
significativas ao produto ceramico, como reducdo da area especifica total, reducdo do
volume aparente total e aumento na resisténcia mecanica (SCHNEIDER, 1972;
KINGERY, 1967).

A queima é a fase do ciclo produtivo destinada a conferir e tornar definitivas e
estaveis no tempo todas as propriedades e 0s requisitos técnicos do produto acabado. A
queima de agregados de argilas é realizada na faixa de temperatura de 1100 a 1300 °C.

Nesta fase, 0s seguintes ensaios sdo realizados para caracterizar o produto final: retragcdo
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de queima (%), perda ao fogo (%), resisténcia mecénica a flexdo em trés pontos e
compressdo (MPa), absorcdo de agua (%), porosidade aparente (%) e massa especifica
aparente (kg/m°).

A retracdo de queima é a variacdo em porcentagem entre as dimensdes ap0s
secagem e apds queima. Sabe-se que uma composicdo deve ter a menor variacao
possivel de retracdo frente a variacGes de temperatura o que pode ser observado através
das curvas de gresificacdo. A perda ao fogo elevada é um indicativo da quantidade de
gases que estdo sendo eliminados durante a queima, podendo dificultar as reacdes.
Amoros (1998) recomenda que a perda ao fogo deve ser inferior a 6%.

A resisténcia mecanica a compressao ap0s queima do agregado devera atender
as especificacbes de uma brita 160 a 300 MPa (ISAIA, 2005). Proporcionalmente, a
absorcdo de agua devera oscilar de 0,2 a 2%, e a massa especifica aparente de 2200 a
2900 kg/m®.

O processo de queima ocorre em trés etapas: calcinagdo, a qual inclui perda de
organicos e eliminacdo dos gases de decomposicdo e oxidagdo, sinterizacdo e
resfriamento (REED, 1995). Entre essas etapas, a sinterizacdo € a mais importante, pois,
através dela, ocorre uma série de transformacdes em funcdo dos materiais precursores e
o0 desenvolvimento de novas fases cristalinas, formacao de fase vitrea e coalescéncia dos
gréos, promovendo a densificacdo e o fechamento dos poros.

A sinterizacdo pode ser considerada como o processo atraves do qual um
conjunto de particulas, compactadas sob pressdao ou simplesmente confinadas em um
recipiente, sao tratadas termicamente em uma temperatura abaixo de sua temperatura de
fusdo, promovendo uma mudanca na microestrutura do compacto por meio de um ou
mais mecanismos de transporte (CASTRO, 2013).

O processo de sinterizagdo completo ocorre em trés estagios: o inicial, no qual
ocorre o arredondamento das particulas, a formacao dos pesco¢os e dos contornos, com
pouco crescimento de grdos, significante reducdo na area superficial livre e na
porosidade; o intermediario, em que se verifica acentuado crescimento de gréos e
fechamento de poros, acompanhado de densificacdo; e o estagio final, caracterizado
pela eliminacdo de poros residuais e crescimento de grdos, com pouca ou nenhuma
densificacdo (CASTRO, 2013).

Sinterizacdo é o fendmeno decorrente da tendéncia que tém os sistemas
particulados de diminuirem sua energia livre. E um processo espontaneo, porém, é

acelerado pelo aumento da temperatura. Este aumento da densidade é um efeito da
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diminuicdo da energia do sistema, porém isto ndo ocorrera necessariamente. Ha
sistemas que sinterizam sem aumento de densidade. S8o indmeros os sistemas que
sofrem sinterizacdo, bem como sdo diversos 0s processos que levam & sinterizacéo.
Entretanto, ao se aquecer um conjunto de particulas, elas podem sinterizar devido a uma
forga motora, que impele o sistema & sinterizagao.

Existem vérios tipos de sinterizacdo; 0s estagios seguem 0s seguintes
mecanismos de transporte: difusdo na rede, difusdo no contorno de gréos, difusdo de
superficie, transporte de gases e fluxo viscoso. Na sinterizacdo de fase liquida, ocorre
sua presenca na estrutura sinterizante. Os sistemas que sinterizam desta forma s&o
constituidos por, no minimo, duas fases diferentes. A fase liquida tem origem na fusdo
de uma dessas fases ou como consequéncia da reacdo entre duas ou mais fases. Téo logo
o liquido seja formado, ele comeca a agir, produzindo sinterizacdo. Deve ser salientado
que a sinterizacdo é considerada encerrada quando a estrutura estd completamente
densa.

Em geral, quando uma determinada massa solida se transforma em liquido, ha
expansdo do volume. Antes da formacéo da fase liquida, a estrutura era constituida pela
fracdo sdlida, incluindo-se ai a massa que serd transformada em liquido, e por um
espaco vazio, que é a porosidade do corpo. A fase liquida ocupara, entéo, o espago que
antes era ocupada pela fracdo solida que lhe deu origem e um pouco do volume da
porosidade, devido a expansdo mencionada. VVé-se, portanto, que a formacao do liquido
ndo €, em si, a responsavel pela densificacdo da estrutura. No entanto, a formacao do
liquido j&4 é responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica da estrutura. E o
comportamento do liquido que vai determinar se ocorrera densificacdo (ou mesmo
expansdo da estrutura) e qual a intensidade do aumento da resisténcia mecanica. O
aumento da resisténcia ocorre porque a fase liquida adere as particulas sélidas e, quando
solidifica, tem-se uma fase que cimenta as particulas que permaneceram sélidas. A acao
do liquido sera determinada pela molhabilidade que o liquido possui com a fase soélida.
A molhabilidade pode ser entendida como a capacidade que uma fase liquida tem de
molhar um s6lido (ZENG, 2003).

A teoria estabelece uma relacdo clara entre a fonte de material e a densidade do
compacto. Se o material estiver se movendo do limite do grdo ou volume para o
pescoco, deve-se obter alta densificacdo durante sinterizacdo (eliminacdo de poros). Se
0 material estiver se movendo da superficie para o pescoco, a densificacdo sera limitada.

A explicacdo é dada com base na distancia entre as particulas do centro. Por outro lado,
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se 0 material estd sendo removido da superficie da particula para o pescoco, a area do
pescoco aumenta, ocorre um alongamento de particulas e ndo a abordagem de centros,
resultando em baixa densificagdo (CASTRO, 2013; ZENG, 2003).
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4. MATERIAIS E METODOS

Para producédo de agregado sintético em escala de laboratério pela rota via seca,
foram testadas cinco amostras de argilas regionais, sendo trés delas utilizadas nos
segmentos de producgéo de tijolos e duas do processo de fabricacdo de revestimento
ceramico. Foram selecionados vidros reciclados de embalagem do tipo soda cal que
foram incorporados na massa. Os procedimentos de ensaio estéo sintetizados na Figura
13.
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40°C 24h
Ensaios de Caracterizacdo
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Otagem et ' eDRX !
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Figura 13: Procedimentos de ensaios para caracterizagdo do agregado sintético
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4.1 Coleta das amostras

As procedéncias das argilas investigadas neste trabalho séo localizadas na Figura
14. Séo provenientes de quatro jazidas localizadas no estado de Sergipe e uma em
Alagoas, regido Nordeste do Brasil. As argilas sdo conhecidas como Pinheiro (1-PIN)
situada no municipio de Laranjeiras (SE) cujas coordenadas geograficas sdo Latitude:
10° 48'12" Sul e Longitude: 37°10'11" Oeste. A argila, Igreja Nova (2-IN), situada no
municipio de Igreja Nova (AL), de Latitude: 30°820”, Longitude: 10°7'13" Sul,
36°39'39" Oeste. As argilas Pirangi (3-PIR), Morro Alto (4-MA) e Vermelha (5-VER),
localizadas no municipio de Itabaianinha (SE), de Latitude: 11°16' 27" Sul, Longitude:

37°47'20" Oeste, possuindo cada uma formacgédo geoldgica propria.

N
njL‘ Sergipe e Alagoas
\ Municipios de Abrangéncia da Pesquisa nos Estados

2015

== Municipios Analisados

1 Laranjeiras (SE)

2 Igreja Nova (AL)

3, 4 e 5 Itabaininha (SE)

Fonte: IBGE, 2012 e Atlas Digital - SRH, 2004.
Organizagao: Marcelo Alves dos Santos, 2015

Figura 14: Regido do mapa dos estados de Sergipe e Alagoas contemplando localizacéo
dos depdsitos de argila.

4.2 Ensaios de caracterizagao das argilas

4.2.1 Preparacdo das amostras

Foram coletados cerca de 50 kg de cada amostra dos depositos de forma
representativa. As amostras foram secas ao ar e, depois, em estufa a temperaturas de (40
+ 10) °C por 48 h. Em seguida sofreram reducdo granulométrica por meio de moinho de
martelo com abertura de grelha de 2 mm e quarteadas. Uma amostra foi separada de

cada argila e passada em peneira ABNT #200 (0,074 mm) para realizacdo de ensaios de
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caracterizacdo e em peneira ABNT#60 (0,25mm) para ensaios tecnolégicos (AMOROS,
1998).

4.2.2 Distribui¢do do tamanho de particulas

O método do peneiramento, seguido de sedimentacdo, foi utilizado para
determinacdo da distribuicdo de tamanhos das particulas, em conformidade com a
norma NBR 7181 (2016) e ASTM D422-63 (1998).

4.2.3 Analise quimica por FRX

Os percentuais dos Oxidos constituintes das amostras de argilas foram
determinados através de medidas semiquantitativas pela técnica de fluorescéncia de
raios X (FRX). As medidas foram realizadas em vacuo, em um equipamento da marca
Bruker, modelo S4 Pioneer, utilizando amostras com massa em torno de 10 g, que
foram prensadas no formato de corpos cilindricos com didmetro 20 mm e espessura de 3
mm, aproximadamente. Para a analise do residuo de vidro, foi utilizado &cido borico na

mistura cerca de 50%.

4.2.4 Indice de Plasticidade (IP)

Os limites de liquidez (LL) e de plasticidade (LP) foram obtidos de acordo com
a ASTM D4318-2010, NBR7180:84 e NBR 6459:16. O indice de plasticidade (IP) é o
resultado da diferenca aritmética entre os limites de liquidez e plasticidade, segundo a
Eq. (A).
IP=LL-LP (A)

4.2.5 Perda ao fogo

A perda de massa em porcentagem foi determinada pela diferenca de peso entre
as temperaturas de 100 e 1000 °C de cada amostra queimada em forno com patamar de
2 h (MAHMOUDI, 2017).
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4.2.6 Capacidade de troca de cations CTC

A troca ionica foi determinada pelo método do azul de metileno, de acordo com
a norma ASTM 837-1992. A partir desse resultado, foi possivel determinar a area

especifica BET pela equacédo Eq. (B).

BET=CTC x 7,85 (B)

4.2.7 Matéria organica

O teor de matéria organica foi determinado por meio do processo de calcinagdo a
440°C. A matéria organica pode influenciar no aumento da plasticidade das argilas,
favorecendo a compactacdo, dificultando a eliminacdo da &gua livre, bem como a
desidroxilacdo, podendo gerar deformacbes nas pecas. O teor de matéria organica foi
determinado segundo a norma a ASTM D 2974.

4.2.8 Analise téermica diferencial e gravimétrica DTA-TG

Os eventos térmicos apresentados pela amostra no intervalo de temperaturas
entre 25 e 1200 °C foram registrados em medidas simultineas de DTA e TG. As
medidas foram realizadas em um equipamento da TA Instruments, modelo SDT 2960.
As amostras foram medidas em cadinho de platina, sob fluxo de ar sintético com vazéo

de 100 mL/min e taxa de aquecimento de 10 °C/min.

4.2.9 Caracterizacdo mineraldgica

A difracdo de raios X é uma técnica que permite determinar a estrutura cristalina
do material, além de quantificar as fases cristalinas presentes, a perfei¢do e a orientacao
dos cristais que compdem o material. Esta técnica consiste na deteccdo de um feixe de
raios X difratado apos incidir sobre o material. Quando os atomos estdo regularmente
espacados em uma rede cristalina e a radiacdo incidente tem a mesma ordem de
grandeza deste espacamento, ocorrerd a difracdo dessa radiacdo, sendo as interacoes
construtivas descritas pela lei de Bragg, ni=2dsenf em que n: nimero inteiro de
comprimento de onda, A:comprimento de onda da radiacdo incidente, d: espacamento

interplanar, 0:&ngulo de incidéncia da radiagdo (PADILHA, 1985).
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A difratometria de raios X foi utilizada para a identificagéo das fases cristalinas
de acordo com os padrdes obtidos no banco de dados do ICSD (Inorganic Crystal
Structure Database), e os porcentuais de fases da composi¢cdo mineraldgica foram
estimados atraves do software Match! versdo Demo. Os padrbes de difragdo foram
obtidos com um equipamento Rigaku D-MAX 100 usando radiagédo Cu K,; (A=1,5418
A) em modo de varredura continua, em intervalo angular de 5 a 70° com velocidade de
varredura de 1°/min. Para confirmagédo da fase montmorilonita, uma amostra da argila 1-
PIN foi saturada com etileno glicol com o fim de observar o deslocamento da distancia
interplanar, calculado utilizando a lei de Bragg, nA=2dsen6, sendo utilizado o intervalo
de varredura de 2 a 15° bem como outras duas amostras foram calcinadas a 550° C por
duas horas (BOUSSEN, 2015).

4.2.10 Analise dilatométrica

As medidas dilatométricas foram realizadas para verificar as alteracOes
dimensionais de expansdo e retracdo térmica e o processo de densificacdo de amostras
compactadas em um molde cilindrico de 12 x 6 mm de dimensdo. Foi utilizado um
dilatdmetro da marca Netzsch DIL 402PC com fluxo ar sintético e vazdo de 130
mL/min variando da temperatura ambiente até 1200 °C com taxa de aquecimento de 10

° C/min.

4.2.11 Medidas de massa especifica aparente por meio do dilatdmetro

O processo de densificacao foi determinado como uma funcdo da temperatura de
queima até 1200 °C a partir da relacdo com a retracdo linear obtida nos ensaios de
dilatometria (Eq. C), no qual se considera que a contracdo é isotropica (RAHAMAN,
2003). Na formula po é densidade inicial, tomando-se a massa e as medidas do corpo de
prova antes do ensaio e AL/Lo sdo tomadas no experimento. Os resultados expressos

foram a média de trés medidas.

p = po/(1-AL/Lo)? (©)

4.2.12 Higroscopicidade

Este ensaio foi realizado dispondo cerca de 50 g de argila passada na peneira

#60, espalhada em um vidro de reldgio e colocado em sala com umidade relativa de
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cerca de 80% durante 7 dias. A higroscopicidade é medida pela (Eq. (D), em que Pi é o

peso da amostra seca, e Pf o peso da amostra exposta a umidade.

H = (Pf-Pi)/Pi *100 (D)

4.2.13 Massa especifica

A massa medida representativa da densidade real foi determinada utilizando

picnémetro de hélio, modelo AccuPyc Il 1340 da Micromeritcs.

4.3 Conformagao dos corpos de prova e ensaios tecnolégicos das argilas

As argilas foram granuladas com umidade de cerca de 8% e passadas na peneira
ABNT 14 (1,0 mm) para ajuste de granulometria. Foram conformados corpos de prova
retangulares com dimens6es de (62 x 50 x12) mm® e outros cilindricos com dimensdes
(20 x 20) mm® em uma prensa manual com pressdo uniaxial de compactacdo de 30
MPa.

Os corpos de prova prensados foram todos eles identificados, medidos com
paquimetro analdégico com precisdao de 0,05 mm e pesados em balanca eletrénica da
marca DIGIMET, modelo KN-500, com precisdo de 0,01 g para determinacdo da
retracdo linear de secagem (RLs), retracdo total (Rtq) e massa especifica aparente
(Mea).

Os corpos de prova de argilas e das formulagbes de massas foram secos
inicialmente ao ar livre por 24 h e depois em estufa a (1005 °C), até peso constante.

Todos os corpos de prova foram colocados em dessecador para resfriamento, e
em seguida foram medidos, pesados, seguindo 0s mesmos critérios dos corpos de prova
a verde (AMOROS, 1998).

4.3.1 Tensao de ruptura a flexdo em tres pontos apos secagem

A tensdo de ruptura a flexdo (TRF) foi realizada com os corpos de prova ja secos
em estufa e foi obtida em tensidbmetro da marca Shimadzu, modelo kN 500 com
velocidade de aplicacdo de carga de 1 mm/min, seguindo a norma ASTM C-634, cujos
resultados podem ser expressos pela Eq. (E), em que P é a carga aplicada em (N), L é a

distancia entre apoios igual a 45 mm (a) espessura (mm) e (b) a largura (mm).

TRF=3PL/2a’h (E)
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4.3.2 Retracao de secagem

A retragdo em porcentagem foi determinada pelas medidas do corpo de prova
determinadas com paquimetro de resolucdo 0,05 mm antes e apds a secagem, utilizando
a formula Eq. (F), em que Ci- é o comprimento do corpo de prova antes da secagem
(mm), e C¢_ é o comprimento apds secagem (mm) (AMOROS, 1998).

RS == x 100 (F)

Ci

4.3.3 Massa especifica aparente dos corpos a verde e queimados

Este ensaio foi realizado conforme procedimento de (Amoros, 1997) equivalente
ao método de Arquimedes. A densidade é calculada pela Eq. (G), em que m é a massa
do corpo (), dng é a densidade do mercurio 13,52 glcm® e ep é a massa do corpo imerso

no mercurio (g)

Dyp= —% (G)

4.4 Ensaios tecnologicos apos queima

A etapa de queima foi realizada em forno da marca JUNG, modelo LF 0612. As
argilas foram queimadas a 900, 1000 e 1100 °C, definidas de acordo com os resultados
da analise dilatométrica a uma taxa 10 °C/min, cuja programacdo é apresentado na
Figura 15. Foi programado patamar de 10 min na temperatura de 600 °C com o fim de
garantir a dissociacdo da matéria organica e eliminacdo da agua de desidroxilacdo das
argilas. Ap6s 600°C foi estabelecido a taxa de 20°C/min e patamar na maior temperatura
de 20 minutos, com o fim de garantir a absorcéo de agua, resisténcia mecanica e massa
especifica aparente desejados.

Foram utilizados cinco corpos de prova para cada temperatura de queima e 0

ensaio foi repetido por trés vezes, totalizando quinze corpos de prova em cada etapa.
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Figura 15: Curva de queima adotada nos ensaios tecnologicos das argilas.

4.4.1 Absorcéo de agua (AA) e massa especifica aparente (Meaq)

Os corpos de prova foram sinterizados nas temperaturas de 900, 1000 e 1100 °C.
A (AA), (Meaq), foram determinados por meio de ensaios adaptados da norma (ASTM
C-20-2005) com imersdao em agua fervente por duas horas e pesagem seguindo o
método hidrostatico. Os resultados sdo expressos percentualmente pela equacdo (H) em
gue m; é a massa seca, e m, a massa saturada. A massa especifica foi determinada pela
formula (1), em que a massa ms imersa € representada com, no minimo, uma casa
decimal.

A= (mg—mllml).lOO, (H)
Meaq = [my/(mz-ms)]ms, U

Foi ainda determinada a massa especifica aparente (Meaq) por imersdo em
mercurio pelo método de Arquimedes (AMOROS, 1998).

4.4.2 Tensdo de ruptura a flexdo e compressao apos queima

A tensdo de ruptura a flexdo em trés pontos (TRF) apds queima foi obtida em

tensiometro da marca Shimadzu, modelo kKN 50, com velocidade de aplicacdo de carga
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de 1 mm/min seguindo a norma ASTM C-634, cujos resultados podem ser expressos
pela Eq. (J) em que P é a carga aplicada em (N), L € a distancia entre apoios igual a 45

mm (a) espessura e (b) a largura (mm).

TRF=3PL/2a’b )

A tensdo de ruptura a compressao (TRC), apds queima, foi obtida em
tensibmetro da marca INSTRON, modelo 3385H, com velocidade de aplicacdo de carga
de 1mm/min, utilizando corpos de prova cilindricos, cujos resultados podem ser
expressos pela Eq. (K) em que P € a carga aplicada em N, e A é a area da secdo

transversal (mm?).

P
TRC =~ (K)

4.5 Preparacéo de Massas

ApoOs caracterizagdo das argilas, foram preparadas misturas com as argilas
baseando-se em misturas bindrias e ternarias nas mesmas condicGes em que as amostras
individuais foram preparadas. As misturas binarias foram preparadas calculando-se as
proporcbes dos componentes na mistura final mediante Eq. (L) e Eq. (M), sendo
X1+X;=1 (BARTOLOMEU, 2011).

AAL= X1.AAL +X0AA, (L)
AAmleAA1+(l-X1).AA2 (M)

A Figura 16 mostra um diagrama ternario de Soltan (2016), adaptado de Riley
(1951), com definicdo de uma regido onde se encontra a composi¢cdo em que ocorre
formacdo de fase liquida suficiente para se atingir a densificacio maxima. As
formulacdes que se encontram dentro dessa regido dependendo da temperatura de
queima poderdo experimentar expansdo em funcdo de gases que poderdo ficar
aprisionados (CHIRSTOGEROQU,2015).
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Figura 16: Diagrama ternario da composicdo das massas (Soltan, 2016).

As formulacGes de massas foram preparadas seguindo o mesmo procedimento
de preparacdo das argilas, e suas formulacbes foram elaboradas apos anélise dos

resultados de caracterizacdo das argilas.

4.6 Analise estatistica

Os resultados médios e 0s desvios padroes dos ensaios de laboratorio foram
analisados através do método estatistico ONE WAY ANOVA, cuja técnica consiste na
analise de variancia entre os grupos de resultados, utilizando-se indice de significancia
de 95% (p < 0,05) para verificar diferencas significativas. A analise de variancia
procura comparar a variacdo resultante de fontes especificas com a variacdo entre 0s
individuos que deveriam ser semelhantes. Em particular, a ANOVA testa se varias
populacdes tém a mesma media comparando o afastamento entre as médias amostrais
com a variacdo existente dentro das amostras. Para esta pesquisa, o aplicativo utilizado
foi o programa Microsoft Excel 2010 que se encarregou de determinar os valores de p

entre 0s grupos de materiais nas diferentes condicdes das amostras (WALPOLE, 2009).
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4.7 Curva de secagem

Foi realizada uma anélise do comportamento das argilas no processo de
secagem com o objetivo de verificar a taxa de secagem a que cada argila pode ser
submetida, sem que ocorram trincas e empenos. Adicionalmente, foram testados
modelos matematicos existentes, com o fim de avaliar qual modelo pode ser utilizado
para explicar o comportamento das argilas na secagem.

Durante a analise do processo de secagem, as pecas prensadas eram mantidas em
uma estufa a temperatura de (80+5) °C, tomando-se a cada 30 minutos as medidas do
comprimento e da massa. Esta operacdo foi repetida até atingir peso constante. Com
esses dados, foi possivel obter a curva da taxa de secagem em funcdo do tempo. No
estudo da cinética de secagem, foi determinada, a partir dos dados experimentais, a
razdo de umidade das pegas por meio da Equacdo ( N ).

_ U(t)_Ueq

RU = U(i)-Ueq N)

Nessa equacdo, RU corresponde a razédo de umidade, U(t) € a umidade medida
no instante t, Ue € a umidade de equilibrio, e U; € a umidade inicial.Os valores
experimentais da razdo de umidade foram ajustados de acordo com o0s modelos
apresentados na Tabela 5, através de ajustes ndo lineares, utilizando-se o software
GAMS (General Algebraic Modelling System Build) 23.9.5 com solver CONOPT
(ContinuousOptimizer) (BROOKE, 2006).

Tabela 5: Modelos matematicos de secagem utilizados.

Autores Equacoes

Page RU =exp (—k-t™")
Henderson e Pabis RU=a-exp(—k-t)
Lewis RU =exp (k- t)
Midilli RU=a-exp(=k-t")+b-t

4.8 Microscopia eletrénica de varredura

As imagens da formulacdo de massa que apresentaram melhores resultados de
caracterizacdo tecnoldgica, apds queima, foram realizadas pela técnica de Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) em um microscopio eletrdnico de varredura marca Jeol,
modelo JSM-6510LV.Foram utilizadas trés amostras, as quais foram cortadas em

tamanho ideal para encaixe com auxilio de uma serra de corte com o fim de obter uma
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amostra de secéo circular de aproximadamente 2,5 cm de diametro e 2,0 cm de altura.
As amostras foram embutidas, a frio, em resina. Devido ao grau de precisdo necessario
para acabamento da amostra, foi necessario realizar lixamento seguido de polimento.O
lixamento seguiu-se a sequéncia de 220, 320, 400, 600 e 800, mudando-se a sequéncia
da inclinacdo em 90° a cada troca de lixa. Apos o lixamento, foi realizado polimento
utilizando Al,O3 como meio abrasivo de granulometrias 20 e 5 pm. Em seguida, as
amostras foram cobertas com ouro (FREITAS, 2009).

4.9 Planejamento fatorial

No planejamento de experimentos foi fixada a umidade de prensagem de 8% que
é um padrdo utilizado em ensaios de argilas pelo método de prensagem, bem como a
pressdo de conformacgdo por prensagem, de 30 MPa (AMOROS,1998). Foi avaliada a
influéncia da temperatura e da porcentagem de residuo incorporado por meio da

absorcdo de agua

4.10 Durabilidade de agregados

Existem varios metodos para avaliacdo da durabilidade de agregados. O ensaio
de expansdo acelerada em barras ¢ um dos métodos utilizados de forma a atender a
norma ABNT NBR 15577-6 (2008) para determinar a reatividade alcali agregado. O
ensaio consiste em submeter a expansdo prismas de concreto exposto a umidade. O
agregado utilizado deve fazer parte das fracdes especificadas pela norma apresentada na
Tabela 6.

Tabela 6: Especificacdo de materiais para ensaio de expansdo em barras de argamassa

Peneira com abertura de malha Proporcéo
(ABNT NBR NM 1SO 3310-1) individual em
massa
Passante (mm) Retido (mm)
19,00 12,5 1/3
12.5 9,5 1/3
9,5 4.75 1/3

Foi preparado o concreto com propor¢cdo de 70% de agregado da massa do
concreto e fator a/c de 0,45. A argamassa foi determinada pela Eqg. (O) em que “a” é a

quantidade de agregado miudo e “m” ¢ a soma dos agregados mitido e gratidos.
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Arg= —==.100 (0)

Foi adicionado ao cimento NaOH, de forma que se tenha 1,25% de alcalis para
promover reacdes de expansao no concreto. Apds producdo de mistura por meio de uma
argamassadeira, moldaram-se, pelo menos, trés corpos de prova os quais devem ser
desformados apds 24h. Uma vez identificados os corpos de prova, mediu-se o
comprimento com resolugdo minima de 0,01 mm. Os corpos foram colocados em um
recipiente hermeticamente fechado, contendo agua. Os corpos de prova foram apoiados
em suporte de modo que a &gua ndo entrou em contato com 0s mesmos. Semanalmente
tomou-se as medidas do comprimento dos corpos de prova. Os limites de expansdo séo
0s seguintes: expansdes inferiores a 0,04% apds, no minimo, 60 dias até 1 ano, indicam
um comportamento que ndo causa danos na maior parte dos casos.

Outro metodo utilizado é o prescrito na DNER-ME 089/94-avaliacdo da
durabilidade em agregados pelo emprego de solugdes de sulfato de sodio. O agregado,
com granulometria pré-estabelecida foi imerso em solucdo de Na,SO, pelo tempo
minimo de 16 h, e determinou-se a perda de peso apos lavagem com BaCl,. Repetiu-se
este procedimento cinco vezes, e calculou-se a perda. A perda maxima permitida é de
12%.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Apresentacao:

Nesta se¢éo, os resultados serdo divididos em trés partes:

| - Caracterizacdo fisica, quimica e estrutural das argila a verde, conformacéo de
corpos de prova, queima e caracterizacdo fisica, quimica e estrutural. Analise
dos resultados por meio da resisténcia mecanica a flexdo em trés pontos e
compressdo, absorcdo de agua e massa especifica aparente e comparagcdo com a
brita.

Il - Uma vez selecionadas as argilas, foram formuladas misturas e conformados
corpos de prova para queima e caracterizacdo fisica, quimica e estrutural. Os
resultados foram analisados e foram selecionadas as formulagdes cujas

propriedades se aproximaram de uma brita.

111 - Apds definir a formulagéo ideal, foi adicionado residuo de vidro de 0 a 20%
com o intuito de obter as mesmas propriedades da formulacdo padrdo, porem,
em menor temperatura. Nessa secdo, sdo apresentados os resultados de

caracterizacdo fisica, quimica, estrutural e durabilidade.
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| — Caracterizacao fisica, quimica e estrutural das argilas e preparacao

dos corpos de prova

5.2 — Caracterizacao fisica, quimica e estrutural das argilas

5.2.1 Difratometria de Raios X das argilas — DRX

Nas Figuras 17 a 22 sdo apresentados os difratogramas de raios X das argilas
com as respectivas fichas cristalograficas e na Tabela 7, as porcentagens
semiquantitativas identificadas pelo software Match!*. Na Figura 17 é apresentada a
argila 1-PIN a qual foi identificado o argilomineral ilita que é responsavel pela
conformacéo no processo de prensagem, garantindo a densificacdo dos corpos a verde.
A ilita fornece ainda os Oxidos de Na,O e K,O, que sdo fundentes e favorecem a
formacdo de fase liquida para garantir a sinterizacdo da argila (BOUSSEN, 2016). O
argilomineral montmorilonita estando presente, deve ser confirmado por saturacdo em
etileno glicol e calcinacdo, visto que os picos podem sobrepor a outros dificultando a
interpretacéo.

De acordo com a Figura 18, o argilomineral montmorilonita foi confirmado na
argila 1-PIN pela difratometria de raios X em amostras saturadas com etilieno glicol,
promovendo a expansdo das camadas e deslocamento da distancia interplanar de d =
14A equivalente a 26, ou 5,6° para d =17A, calculado utilizando a lei de Bragg
ni=2dsenf (QUAHABI,2015). Adicionalmente, foi realizada calcinacdo da amostra 1-
PIN a 550 °C. A esta temperatura ocorreu retragdo e deslocamento do espacamento
interplanar de 17A para 10A (BENNOUR et al., 2015).Ainda no difratograma
apresentado na Figura 17, verificou-se a presenca de quartzo e o CaCOz; como
acessorios, sendo que o CaCOg dificulta a sinterizacdo do agregado sintético de argila
devido ao CO;, liberado na dissociacdo do CaCO3; (SOARES, 2012).

1-Match Phase Identification from powder diffraction, disponivel em www:.crystalimpact.com.match
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Figura 17: Padrdes de difratometria de raios X da argila 1-PIN.
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Figura 18: Padrdes de difratometria de raios X da argila 1-PIN tratado com com etileno

glicol a calcinado

Nas Figuras 19, 20, 21 sdo apresentadas as difratometrias de raios X das argilas
2-IN, 3PIR, 4-MA.Vale destacar a presenca nessas argilas, o argilomineral ilita e dos
acessorios quartzo e da muscovita que fornece os éxidos fundentes.

Na Figura 22 é apresentada a argila 5-VER, em que foi a observado a presenca
de quartzo e ainda a presenca do argilomineral caulinita que normalmente apresenta

baixo indice de plasticidade e o acessério goethita que fornece os 6xidos de ferro.
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Figura 19: Padrdes de difratometria de raios X da argila 2-IN.
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Figura 20: Padrdes de difratometria de raios X da argila 3-PIR
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Figura 21: Padrbes de difratometria de raios X da argila 4-MA
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Figura 22: Padrdes de difratometria de raios X da argila 5-VER

Tabela 7: Andlise semi quantitativa das fases cristalinas (%)

Minerais 1-PIN 2-IN 3-PIR 4-MA 5-VER
Quartzo 60,3 50,1 20,0 30,8 15,6
lita 28,3 29,7 35,0 24,7 31,6
Kaolinita - - - - 46,6
Muscovita - 20,2 45,0 445 -
Montmorilonita | 2,0 - - - -
Calcita 9,5 - - - -
Goethita - - - - 6,2
TOTAL 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0

5.2.2 Anélise quimica

A Tabela 8 mostra os resultados da analise quimica das argilas investigadas. As
argilas sdo constituidas, principalmente, de SiO, e Al,O3 com elevados teores de Fe,Os,
0s quais sdo elementos associados com estruturas de argilominerais, quartzo e
feldspatos, tipicos de produtos de ceramica tradicional (MAHMOUDI, 2017). O teor de
SiO; oscilou de 53,7 a 65,2%, enquanto os teores de Al,O3 oscilaram de 16,5 a 17,1%.
A relacdo (SiO2/Al,O3) variou entre valores de 3,25 a 4,26, 0s quais sdo mais altos do
que os valores classicos para a caulinita (SiO,/Al,03:1,18) ou para a montmorilonita
(Si0,/Al,05: 2,36) (BOUSSEN, 2016) indicando que quanto maior este coeficiente,
maior é a porcentagem de quartzo livre e minerais acessorios presentes nas argilas, o
que pode ser confirmado pelo DRX apresentado na Tabela 7. O teor de 6xidos alcalinos

(Na20 + K;0) tem acdo fundente e esta de acordo com outros trabalhos (CELIK, 2010;
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MONTEIRO, 2004; ZAIED, 2015). A maior porcentagem de Oxidos fundentes foi
observada na argila 2-IN (5,9%), que favorece a formacdo de fase liquida no processo
de queima em temperaturas mais baixas, contribuindo para a redugdo de poros e
aumentando a densificagdo dos materiais, ideal para producdo de agregado sintético de
argilas(ALCANTARA, 2008; MAHMOUDI, 2017). Por sua vez, o CaO até 3% tem
acdo fundente. Acima deste valor, é uma indicacdo que existem carbonatos que sdo
prejudiciais ao fendmeno de densificagdo como observado na argila 1-PIN (7%),
(ENRIQUE, 1998; MONTEIRO, 2006; GUNASEKARAN, 2007; SOARES, 2012). O
teor de Fe,O3 foi > 5% em todas as argilas, sendo um dos responsaveis pela cor
vermelha ap6s queima (MAHMOUDI, 2008). Com relacdo a perda de massa, 0sS
maiores resultados encontrados foram 1-PIN (8,8%), ao qual estd associada
provavelmente, além da eliminacdo da &gua adsorvida, a desidroxilacdo dos
argilominerais, queima da materia organica e ao CO, formado devido a dissocia¢do do
CaCOs;, enquanto a argila 3-PIR (10,4%) esta associada a grande quantidade de
argilominerais apresentada no DRX da Tabela 7 (SOARES, 2012; ZAIED, 2015).

Tabela 8: Analise quimica das amostras de argilas

] ] (NaZO SiOz/
Amostra| PF SiO; Al2O; Ca0 Fe:0; K:O MgO NaO Ti0; Cl Total 5y A 5

1-PIN |88 532 165 70 66 32 2,7 13 - 02 995 45 3,22
2-IN |38 642 153 0,7 53 43 27 16 09 00 987 59 4,20
3-PIR (10,4 53,7 174 22 68 13 17 27 1 00 998 40 3,08
4-MA |51 613 169 24 56 16 16 29 0,7 00 999 45 3,62
5>-VER | 6,7 471 275 01 108 09 05 02 08 00 998 11 1,73

PF- perda ao fogo

5.2.3 Anélise térmica diferencial e gravimetrica

As curvas de DTA/TG das argilas sdo apresentadas nas Figuras 23 e 24. Foi
identificado reacdo endotérmica com perda de massa e contracdo entre as temperaturas
ambiente até 600 °C, devido a eliminagdo de dgua adsorvida nas argilas (1-PIN, 2-IN, 3-
PIR, 4-MA), com destaque para a maior perda na argila (3-PIR) que foi de (Am £ 10%)
devido a maior porcentagem de perda ao fogo identificado na analise quimica da Tabela
8, 0 que dificulta a sinterizacdo das massas na producao de agregado sintético (ARAB,
2015; GOES, 2014).

Na faixa de temperatura de 400 a 600 °C, foi observada em todas as amostras,

perda de massa, como indicado no TG apresentado na Figura 24, devido a
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desidroxilagdo da argila, que consiste na remocdo da &gua estrutural, seguido pela
formacdo de metacaulinita (PTACEK, 2010). Destaca-se a argila 5-VER, que
apresentou pico endotérmico a 520 °C. Foi observado pico exotérmico a 580 °C na
argila 3-PIR, indicando a dissociacdo da matéria organica (MACKENZIE, 1959;
MANOHARAN, 2012). Outra perda de massa consideravel ocorre na argila (1-PIN) a
cerca de 600 e 750 °C, que corresponde a decomposicdo térmica do CaCOs; em CaO
com liberagdo de CO,, fato que foi confirmado pelo DRX e FRX (CARGNIN, 2011;
ZAMUDIO, 2011). Foi observado um pico endotérmico a 720 °C na argila 3-PIR
devido provavelmente a dissociacdo da agua da montmorilonita (MACKENZIE, 1959).
A partir de 1088 °C, ocorre dissolucdo do quartzo com formacéo de fase liquida nas
argilas 2-IN, 3-PIR, 4-MA e acima de 1150 °C na argila 1-PIN. J4 a argila 5-VER foi
observado a sinterizagdo acima de 1200 °C, inviabilizando a utilizacdo dessa argila
(MACKENZIE, 1959; LOPES, 2011).

0,8} — 1-PIN

0,6
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0,0

-— Endo DTA (uV/mg) Exo —
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o
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Figura 23: Analise térmica diferencial (DTA) das argilas sob taxa de aquecimento de 10

°C/min.
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Figura 24: Curvas de termogravimetria (TG) das amostras de argila realizadas a taxas de
agquecimento 10 °C/min.

5.2.4 Andlise dilatométrica das argilas

As curvas dilatométricas das argilas sdo apresentadas na Figura 25 e a evolugéo
da densidade na Figura 26. Todas as argilas apresentam expansdo com reducdo da
densificacdo na faixa de temperatura 25 a 800°C, devido a eliminagdo da agua
adsorvida, desidroxilacdo das argilas, e ainda, dissociacdo de matéria organica
(MACKENZIE, 1959; ZAIED, 2015). Na temperatura proxima de 573 °C, é observada
a transformagdo alotropica do quartzo a para p em todas as argilas (MACKENZIE,
1959). Nesta faixa de temperatura, é fundamental o cuidado na queima para evitar
trincas nas pecas tanto na fase de pré-aquecimento como na fase de resfriamento dos
produtos ceramicos (ARAB, 2015). A aproximadamente 800 °C, foi observado o inicio
da sinterizacdo nas argilas 1-PIN, 2-IN, 3-PIR, com aumento da densificacdo, seguido
de retracdo devido a formacdo de fase vitrea. Enquanto nas argilas 4-MA e 5-VER, a
sinterizagdo sO se inicia respectivamente a 1056 e 900 °C, provavelmente devido a

presenca de acessorios, como quartzo (LOPES, 2011).
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Figura 25: Curvas dilatométricas das argilas realizadas sob taxa de aquecimento
de 10 °C/min.

Na Figura 26, é apresentada a curva dilatométrica das argilas estudadas, em que
é percebida a evolucdo da densidade em funcdo da variacdo da temperatura. Foi
observada, nesta Figura, que, em todas as formula¢des, a medida que a temperatura foi
aumentada, a densidade diminuiu até proximo de 800 °C com excecdo da argila 5-VER,
cuja densidade diminuiu até cerca de 900 °C. A reducdo da densidade se deve ao
aumento de volume provocado pela expansdo decorrente da mudanca da forma
alotropica do quartzo a para P a 573 °C e a desidroxilacéo das argilas a cerca de 600 °C,
0 que contribuiu para a reducdo ainda maior da densidade (BENNOUR, 2015). Vale
destacar que a densidade maxima foi obtida na temperatura proxima de 1000 °C para
todas as argilas, exceto a 5-VER, que ultrapassa 1150°C. Adicionalmente, a temperatura
de 1000 °C é uma temperatura de referéncia para obter as melhores propriedades das
argilas. Acima de 1000°C, ocorreu a compactacdo maxima, dando origem ao fendmeno

da expansdo devido ao aprisionamento dos gases (DONDI, 2016).
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Figura 26: Densidade como uma funcdo da temperatura de sinterizacéo, calculada a
partir da relagdo com a retracéo linear nas medidas de dilatometria.

5.3 Ensaios tecnologicos das argilas secas

5.3.1 Indice de plasticidade

O Indice de Plasticidade (IP) das argilas é apresentado na Tabela 9. Segundo

Maestrelli (2013), materiais que apresentam IP entre 1 e 7% sdo considerados

fracamente plasticos, de 7 a 15% sdo medianamente plasticos e acima de 15% altamente

plasticos. Essas diferencas estdo relacionadas com a distribuicdo do tamanho de

particulas, teor de matéria organica e ainda do tipo de argilomineral presente.

Tabela 9: Caracterizacao fisica das argilas

Anaélise granulométrica
Ip Argila | Silte | Areia AE CTC MO ME Hg
Amostra <2 | 2-60 | >60 | (m%*g) | (meq/100) (%) (g/cm®) (%)

(%)

(um) | (um) | (um)
1-PIN 15 25,1 66,4 8,5 74,3 9,540,1 1,840,1 | 2,744 +0,006 1,2
2-IN 9 39,7 39,2 | 21,1 98,6 | 12,6+0,1 | 1,4+0,2 | 2,710+0,003 13
3-PIR 33 59,2 32,0 8,5 211,2 | 26,9+0,1 | 6,8+0,1 | 2,553+0,001 4,7
4-MA 16 30,1 39,3 | 30,6 | 1353 | 17,3+0,1 | 3,4+0,1 | 2,520+0,001 2,2
5-VER 7 27,7 36,0 | 36,6 30,6 3,9+0,1 | 1,6¢0,1 | 2,832+0,019 0,3

IP - indice de plasticidade; AE- area especifica pelo método BET; CTC - capacidade de
troca de cations; MO - matéria organica; ME - massa especifica; Hg — higroscopicidade.
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Alguns autores afirmam que o IP ideal para a producdo ceramica deve oscilar de
10 a 30% (MACEDO, 2009; QUAHABI, 2014). O parametro (IP) tem uma aplicacdo
tecnoldgica importante, uma vez que indica o percentual de umidade necessério para
atingir uma condicdo de conformacédo seja por prensagem, extrusdo ou colagem. Além
disso, a elevada plasticidade favorece conformar produtos com elevada resisténcia
mecanica a verde, mas que trazem o inconveniente de apresentar elevada retragéo de
secagem (MAROTTO, 2015).

Os valores de IP na Tabela 9 variaram de 7 a 33%. As argilas 2-IN e 5 VER
apresentaram baixo indice de plasticidade devido provavelmente ao elevado teor de
quartzo e minerais acessorios como muscovita na argila 2-IN e apresenca de caulinita
além do acessorio goethita identificados na Tabela 7 dos difratograma de raios X. As
argilas 3-PIR e 4-MA apresentaram alta plasticidade devido provavelmente a sua maior
porcentagem de matéria organica conforme mostrado na Tabela 9. No entanto, essas
argilas podem ser utilizadas na processo de fabricacdo ceramica, desde que misturada a
outras mais plasticas.

Na Figura 27, é apresentado o diagrama de Holtz e Kovacs, que relaciona o
indice de plasticidade com o limite de liquidez. Nessa Figura, observamos que as argilas
1-PIN e 4-MA apresentam média plasticidade, 2-IN e 5-VER baixa plasticidade e 3-PIR
alta plasticidade, estando de acordo com outros trabalhos (MAESTRELLI, 2013).
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Figura 27: Diagrama de Holtz e Kovacs das argilas investigadas (Bennour, 2015).
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5.3.2 Distribuigdo granulométrica

A Tabela 9 mostra a distribuigdo granulométrica das argilas e, conforme discutido
por Celik (2010) e Zaied (2015), a fracdo de finos menores que 2 um confere maior area
especifica, favorecendo o desenvolvimento da plasticidade, obtendo-se maior resisténcia
mecanica dos corpos conformados a verde e, proporcionalmente, melhora a sinterizacao
e a resisténcia mecanica ap6s queima. No entanto, 0s canais internos sdo reduzidos e
podem dificultar a eliminacdo da &gua, durante o processo de secagem, conforme
apresentado por Macedo (2008). A fracdo de finos menores que 2 um da argila 3-PIR
(59%) seguido da 2-IN (39%) é considerada alta e favorece as reagcdes ceramicas e
dificultam a secagem.

Na Figura 28, é apresentado um diagrama desenvolvido por Dondi (1998) que
tem uma faixa granulométrica de particulas maiores do que 20 um e menores do que 2
pm para a produgdo de agregados sintéticos. A fracdo de finos menor que 2 pum das
argilas investigadas esta dentro da faixa recomendada por Dondi (2008) de 25 a 55%,
exceto a argila 3-PIN, cujo indice de finos é muito alto (59%). As argilas em estudo
também atendem a faixa proposta da fracdo maior do que 20 um, com excecdo das
argilas 4-MA e 5-VER, que apresentam elevado indice de particulas grosseiras, sendo

necessario realizar moagem prévia antes da utilizacio (HAMMANI et al. 2015).
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Figura 28: Faixa granulométrica em que se produz agregados sintético (Dondi, 2008).
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5.3.3 Area especifica, CTC, Higroscopicidade e Matéria organica (MO)

As éreas especificas determinadas através do método CTC sdo também
apresentadas na Tabela 9. Os valores observados sdo compativeis com os previamente
relatados para argilas cauliniticas (10-20), iliticas (65-100) e montmoriloniticas (50-
800) (BOUSSEN, 2016). A argila 3-PIR (211,16 m%/g) apresentou maior resultado de
area especifica, provavelmente devido a maior porcentagem de matéria organica (6,8%),
que favorece o aglomeramento das particulas (BOULINGUI, 2016), o que também
contribuiu para o elevado CTC (26,9 meqg/100). O valor recomendado para o teor de
MO em ciclos de queima rapido é da ordem de 0,3% (BARBA, 1997), sob risco de
gerar coracdo negro com consequente deformacédo apds queima.

Todas as argilas apresentaram resultados elevados de matéria organica, os quais
podem induzir a expansao durante a queima, sobretudo a argila 3-PIR que apresentou
maior porcentagem de matéria organica (6,8%). A higroscopicidade foi maior na argila
3-PIR (4,7%) e estd relacionada com a presenca de matéria organica. A maior
higroscopicidade sugere maior dificuldade na secagem, induzindo trincas no processo.
Esta argila foi descartada para queima devido ao elevado indice de trincas apresentado

Na secagem.

5.3.4 Massa especifica (ME)

A argila 5-VER (2,832 g/cm®) apresentou 0 mais elevado resultado de ME,
provavelmente devido a maior porcentagem de acessorios como gohetita presente,
conforme mostrado no DRX na Tabela 7 e ao elevado teor de materiais grossos maior
do que 60um (36,6%). De acordo com Boulingui (2015), a presenca de matérias inertes
e materiais grossos favorecem a desgaseificacdo na secagem e queima de materiais
ceramicos.A maior porcentagem de materiais grossos na argila 5-VER sugere que
devera sofrer moagem para producdo de agregado sintético, pois podera danificar os

moldes de conformacéo por prensagem.

5.3.5 Caracterizacdo tecnologica dos corpos de prova prensados

O processo escolhido para a conformacdo de corpos de prova foi o de prensagem
unixial o qual é comumente utilizado para fabricacao de tijolos macicos e revestimento

ceramico. Como ndo foram localizados, na literatura, pardmetros de prensagem de
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agregados, foram utilizados padrdes de revestimento ceramico, sobretudo, da fase de
prensagem, vide Tabela 10 (DONDI et al., 2008).

Tabela 10: Parametros de producéo de ceramica por prensagem

Variavel Unidade Média

Expanséo por prensagem (EP) (%) 0,6£0,1
Tensdo ruptura a flexdo (TRFs) MPa 2,7+0,7
Retracdo de secagem (RS) (%) 0,0£0,2

Densidade ap6s secagem (Meas) g.cm?® 1,92+0,09
Fonte: Dondi (2008)

5.3.6 Expanséo por prensagem (EP)

De acordo com a Tabela 11, todos os dados das argilas exibem baixa EP. Esse
comportamento facilita a extracdo da peca na prensagem evitando trincas no processo
de producéo de agregado sintético. A elevada expansdo esta correlacionada a presenca
de grande quantidade de argilas expansivas, como montmorilonita (SANTQOS, 1989).

5.3.7 Retracao de Secagem (RS)

A RS foi apresentada na Tabela 11. A RS deve ser a mais baixa possivel, menor
do que 0,2%, para evitar trincas na secagem e queima. A argila 3-PIR apresentou uma
elevada retracdo de secagem (2,38%) e foram observados fissuras € empeno nas pecas
apos secagem e queima. Isso se deve ao elevado indice de plasticidade (IP) e a alta
porcentagem de matéria organica (PRACIDELLI, 1997). Esta argila foi descartada para

uso e nao foi utilizada para formulacdo de massas.

5.3.8 Resisténcia mecanica a flexdo apos secagem (TRFs) e massa

especifica aparente a verde (Meas)

De acordo com Dondi (2008), a resisténcia mecanica a flexdo para corpos
conformados por prensagem de modo geral deve oscilar de (2,7 £ 0,7) MPa. De acordo
com a Tabela 11, vale destacar que a resisténcia mecanica a flexdo é extremamente alta
na argila 3-PIR (5,8 MPa) e 4-MA(5,2 MPa). Isso se deve ao seu elevado indice de
plasticidade, sobretudo devido a grande quantidade de particulas menores do que 2 pm,
além da presenca de matéria organica (PRACIDELLI, 1997). A argila 3-PIR foi
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descartada para producdo de agregado sintético. Proporcionalmente, a argila 5-VER, a
resisténcia mecénica apresentou-se baixa (1,42 MPa) devido ao baixo indice de
plasticidade e ao baixo teor de particulas menores do que 2 um, mas também devido a
elevada quantidade de caulinita que reduz o indice de plasticidade e também foi
descartada para producdo de agregado sintético (DONDI, 2008).

Tabela 11: Caracterizagdo tecnoldgica dos corpos conformados por prensagem

Variavel 1-PIN 2-IN 3-PIR 4-MA 5-VER
EP (%) 0,48+0,1 | 0,58+0,09 | 0,23+0,09 | 0,22+0,09 | 0,65+0,01
RS (%) 0,36+0,13 | 0,22+0,09 | 2,38+0,08 | 0,20+0,03 | 0,08+0,07

Meas (g.cm?) | 2,21 0,01 | 2,16+0,06 | 2,15+0,01 | 2,32+0,02 | 2,31%0,01
TRF (MPa) | 2,57+0,60 | 2,09+0,14 | 5,8+0,40 | 5,2+0,04 | 1,42+0,02

Expansdo por prensagem (EP); Retracdo de secagem (RS); Massa especifica aparente apds
secagem (Meas); Tensdo ruptura a flexdo em trés pontos (TRFs)

5.3.9 Taxa de secagem

O processo de secagem, quando nao € realizado em condi¢des adequadas, pode
acarretar fissuras e empenamento das pecas ceramicas (VIEIRA, 2003). Basicamente, as
fissuras e 0 empeno sdo provocados por retracdes diferenciais das pecas que podem ter
varias causas como: taxas diferenciadas de perda de agua em diferentes posicGes de uma
peca; distribuicdo irregular da mistura dentro da peca, resultando numa retracdo nédo
uniforme; retracdo anisotropica devida a orientacdo das particulas durante a moldagem
e, ainda, impedimento mecanico de retracdo que pode ocorrer em uma regido da peca
em contato com a superficie na qual ela repousa quando esta sendo seca (PRACIDELLLI,
1997).

De acordo com a Tabela 12, foi observado que as argilas 3-PIR e 4-MA
apresentaram maior densidade de compactacdo, devido a maior porcentagem de
particulas argilosas (< 2 um), o que favorece a densificacdo a verde. Proporcionalmente,
essas argilas apresentaram menores taxas de secagem, cerca de 2 e 2,5.10% g/h.m?,
respectivamente, conforme apresentado na Figura 29. De acordo com Pracidelli (1997),
a dificuldade de eliminacdo da agua em argilas plasticas se deve a sua maior resisténcia
mecanica a flexdo a verde, dificultando o fluxo de agua até a superficie.

Para argilas que tém facilidade de compactacdo a verde, é necessario misturar

com outras com menor densidade de compactagdo, ou seja, que apresentem maior
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quantidade de quartzo ou minerais nédo argilosos, sob o risco de gerar trincas e empeno
(PRACIDELLI, 1997). A argila 3-PIR apresentou trincas nesse ensaio e foi descartada
para uso na producdo de agregado sintético.

Tabela 12: Caracteristicas tecnoldgicas das argilas a verde

Amostra Densidade (%) Particulas IP
5-VER 1,86 277 5
2'IN 1,98 39,7 9
1-PIN 1,99 25,9 Iy
4-MA 2,03 29,9 s

5
—=—1-PIN

Velocidade de Secagem (g/h.m2) x 10°
N

0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0

Tempo em (h)

Figura 29: Taxa de secagem em func¢do do tempo de permanéncia dentro do secador.

5.4 Caracterizacao tecnoldgica das argilas ap6s queima

As Tabelas 13 a 15 apresentam a analise dos dados de resisténcia mecanica,
absorcdo de agua e retragdo de queima das argilas apds queima, 0s quais Serdo
representados pelas Figuras 30,31 e 32 e posteriormente comentados. Os resultados
médios e o desvios padrées dos ensaios de laboratério foram analisados através do
método estatistico ONE WAY ANOVA, cuja técnica consiste na analise de variancia
entre os grupos de resultados utilizando-se indice de significancia de 95%, cujo valor é
usualmente utilizado (p < 0,05) para verificar diferencas significativas das amostras

estudadas (WALPOLE, 2009). Foi observado que o valor de p ficou muito abaixo de
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5%; assim, os dados sdo considerados significativos e, portanto, pode-se afirmar que a
resisténcia mecénica, absorcdo de agua e retracdo sdo alteradas a medida que se
aumenta a temperatura. Proporcionalmente, os resultados em que o p > 5% (*) séo
considerados ndo significativos, logo pode-se afirmar que os resultados obtidos s&o

iguais e nenhuma conclusdo pode ser expressa.

Tabela 13: Retracdo de queima (%) com os respectivos desvios.

Argila 900 °C 1000 °C 1100°C D
1-PIN 0,1%0,2 0,240,1 0,3%0,1 0,036
2-IN 0,740,1 2,240,3 2,4%0,2 4510°
4-MA 0,3#0,2 0,4+0,1 0,740,3 0,052"
5-VER 0,30,1 0,3+0,0 0,40,1 0,132"

Tabela 14: Absorcéo de agua das argilas em (%) com os respectivos desvios.

Argila 900 °C 1000 °C 1100 °C p
1-PIN 14,1+0,8 13,8+0,3 13,2+0,3 0,094
2-IN 11,940,3 10,2+0,5 4,2+0,4 3,4.10°
4-MA 11,10,3 10,4+0,3 8,0+1,6 0,003
5-VER 15,7+0,3 15,1#1,0 14,9+0,6 032"

Tabela 15: Resisténcia mecanica a compressdo em (%) com 0s respectivos desvios.

Argila 900 °C 1000 °C 1100 °C p
1-PIN 63,5+4,7 65,3+0,9 85,5+4,8 4,7.10°
2-IN 77,842,2 76,0£3,6 181,56,4 8,4.10™
4-MA 52,545,3 57,845,4 67,8+6,0 0,011
5-VER 14,7+1,8 15,3+1,7 15,5+0,8 037

5.4.1 Absorcdo de agua (AA), Massa especifica aparente (Meaq) e

Tensdo de ruptura a compressdo (TRC)

De acordo com as Figuras 30, 31 e 32, foi observado em todas as argilas que, a
medida que se aumentou a temperatura, ocorreu melhora da densificacdo e,
consequentemente, obteve-se menor AA, maior Meag, TRC e Rq. Vale destacar a AA
da argila 2-IN (4,2%) e TRC (181,5 MPa), quando queimada a 1100 °C. Estes

resultados, se aproximam de uma brita, conforme apresentado na Tabela 1. Esses
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resultados obtidos deve-se a maior porcentagem de O6xidos fundentes
(Na,O+K,0+Fe,03) com relagdo as demais argilas, o que a credencia para ser
selecionada para formulacdo de massa para producdo de agregado sintético (BOUSSEN,
2016). A argila 5-VER foi descartada devido aos resultados elevados de AA (15,6%) e
baixa TRC (12 MPa) quando queimada a 1100 °C, sendo necessario queimar em
temperaturas muito mais elevadas para se obter os resultados esperados.
Adicionalmente, as argilas 1-PIN e 4-MA podem ser utilizadas nas formulagdes de
massa. De acordo com as Figuras 30, 31 e 32 existe margem para um pequeno
acréscimo da temperatura, ou realizando-se misturas entre elas, em que se pode-se obter
resultados de AA, TRC, Meaq e Rt satisfatorios.
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Figura 30: Absorcdo de 4gua das argilas em funcao da temperatura.
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Figura 31: Tensdo de ruptura a compressdo das argilas (TRC).
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Figura 32: Massa especifica aparente das argilas apds queima (Meaq).

5.4.2 Retracdo de queima (Rq) (%0)

De acordo com a Figura 33, a maior retracdo foi identificada na argila 2-IN
(2,1%) quando queimada a 1100 °C, em funcdo da maior quantidade de Oxidos
fundentes presentes, que favoreceu a formacdo de fase liquida, conforme relatado no
trabalho de Boussen (2015). A retracdo esta de acordo com os dados obtidos na analise

diltométrica, conforme apresentado na Figura 25.

—u—1-PIN

Retragao Total (%)
>

I
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Figura 33: Retracdo de queima das argilas em fungdo da temperatura de queima.
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I1- Caracterizacdo das massas formuladas apds anlise e selecdo das argilas

Foram selecionadas as argilas 1-PIN, 2-IN e 4-MA para realizar misturas e
formular uma massa que apresente propriedades tecnoldgicas similares a uma brita, vide
Tabela 16. A argila 3-PIR foi descartada devido ao seu elevado indice de plasticidade,
que favorecia o surgimento de trincas na secagem e queima; a argila 5-VER foi
descartada devido a sua baixa TRC e elevada AA ap0s queima.

O procedimento para elaboracdo das formulagdes foi baseado no diagrama de
Soltan (2016). A temperatura de referéncia para queima foi determinada a partir dos
ensaios de DTA, constante na Figura 20, em que as argilas 2-PIN e 4-MA apresentam
temperatura de sinterizagdo de 1100 °C. Proporcionalmente, a partir da analise
dilatométrica, foi observado que a temperatura de sinterizagdo das massas se apresenta
em torno de 1000 a 1100 °C, conforme apresentado na Figura 25. Foi, entdo,
estabelecida uma faixa de temperaturas de trabalho de 1080, 1090, 1100 e 1120 °C.

Tabela 16: Formulagdes de massa (%).
Formulagéo 1-PIN  2-IN 4-MA
50 50 -

- 50 50
50 - 50
60 20 20
20 60 20

mooOm>

5.5 Analise quimica das massas formuladas

Os resultados da andlise quimica das misturas sdo mostrados na Tabela 17. As
massas que apresentaram melhores resultados foram B e E, pois o teor de Oxidos
fundentes Na,O+K,0 (5,2%) foi 0 maior em relacdo as demais massas, 0 que contribuiu
para melhorar as propriedades tecnoldgicas, conforme ja comentado em 5.2.2.

Adicionalmente a porcentagem de perda ao fogo nessas duas formulag¢6es foram
as menores nas formulacbes B (4,6%) e (E) 5,1%, o que contribuiu para favorecer a

sinterizacao, pois deixou menos poros em relacdo as demais formulacdes.
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Tabela 17: Andlise quimica das formulagdes de massa.

(%) A B C D E

PF 6,4+0,1 4,610,1 6,8+0,1 7,0£0,0 5,1+0,2
SiO; 58,4+0,1 62,8+0,1 57,1+0,0 56,7+0,0 61,3+0,1
Al,O3 16,3+£0,0 17,3£0,0 17,2+0,0 16,6%0,1 16,7+0,2
CaO 3,940,1 1,5+0,0 4,8+0,1 49+0,1 2,4+-0,1
Fe,03 5,940,0 5,4+0,1 6,0+0,1 6,1+0,2 5,6%0,2
K20 3,7+0,1 3,0£0,1 2,4+0,1 3,1+0,2 3,5%0,1
MgO 2,6+0,0 2,0+0,1 2,140,1 2,440,1 2,510,2
Na,O 1,3+0,1 2,2+0,1 2,0+£0,0 1,6+0,1 1,7+0,1
SO; 0,5+0,1 0,6+0,0 0,4+0,0 0,3#0,1 0,6%0,2
P,0s 0,2+0,0 0,2+0,1 0,2+0,1 0,2+0,0 0,2+0,1
Cl 0,2+0,1 0,0+0,1 0,1+0,0 0,2+0,1 0,1+0,2
MnO 0,2+0,0 0,5+0,0 0,340,1 0,2 0,2+0,1
TOTAL 99,9 100,1 100,0 100,0 100,1

Na,O +K,0 51 5,2 4,4 4,7 5,2

5.6 Difratometria de raios X das massas formuladas

Nas Figuras 34 e 35, sdo mostrados os difratogramas das formulacdes natural e
das formulacoes apds queima das misturas escolhidas B e E, que sdo similares a
trabalhos anteriores (MACEDO, 2008). Nas formulacdes B e E na forma natural, estéo
presentes os argilominerais ilita e caulinita, responsaveis pela plasticidade, garantindo a
resisténcia mecanica a verde. Destaca-se a presenca de traco de montmorilonita na
formulacdo E, que apresenta elevada retracdo e dificulta a fase de secagem. Foi, ainda ,
identificada em todas as formulacGes, a muscovita, como acessorio, que, segundo
Mahmoudi (2017), fornece os Oxidos fundentes e o quartzo que atua reduzindo a
plasticidade e que juntamente com outros 6xidos forma a fase liquida. Na formulacédo E
foi identificado ainda o CaCO3 que possui a¢do fundente como comentado em 5.2.2.

Apos queima, foram identificados quartzo, cristobalita e feldspato na forma de
sanidina e destaque para anortita encontrada na formulacdo E, que é um silicato de
calcio formado a partir do CaO fornecido pelo CaCOs, a SiO; e Al,O3, a qual indica

que as reacoes foram completadas (BENNOUR, 2015).
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Figura 34: Padrdo de difratometria de raios X da formulagéo B queimada a 1100 °C.
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Figura 35: Padrdo de difratometria de raios X da formulacdo E queimada a 1100 °C.

5.7 Caracterizacgao tecnoldgica das massas apés queima

As Tabelas 18 a 20 apresentam a analise dos dados de resisténcia mecanica,
absorcdo de &gua e retracdo de queima das massas, 0S quais serdo representados e
comentados pelas Figuras 36 a 39. Os resultados médios e o0s desvios padrées dos
ensaios de laboratério foram analisados através do método estatistico ONE WAY
ANOVA, ja comentado anteriormente. Todos os resultados foram significativos com p

< 5%. Portanto, pode-se afirmar que as vari¢es sdo coerentes.
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Tabela 18: Retracdo de queima (%) das formulacGes de massa com 0s respectivos

desvios.
Argila 1080 °C 1090 °C 1100°C 1120°C p
A 1,0+0,3 2,52+0,2 2,8+0,4 3,0£0,3 6,29.10°
B 2,7+0,3 4,1+0,4 4,740,3 4,4%0,1 0,0014
C 0,240,1 0,4+0,4 0,9+0,3 1,0£0,2 3,4.10°
D 0,3+0,1 0,6+0,1 1,340,2 1,50,2 2,2.107°
E 2,1+0,2 3,240,2 3,9%0,2 3,440,3 4,3.10°

Tabela 19: Absorcdo de dgua das formulagoes de massa em (%) com 0s respectivos

desvios.
Argila 1080 °C 1090 °C 1100°C 1120°C p
A 8,2+0,5 6,2+0,5 4,0£0,4 4,1%0,3 5,2.10°
B 6,10,6 3,940,3 2,440,3 2,540,1 5,2.10°®
C 11,7405 8,940,5 7,540,3 8,10,4 2,75.10°
D 10,5+0,3 8,840,2 7,620,4 7,740,3 1,29.107%°
E 7,840,4 4,4%0,3 2,7+0,3 2,940,2 2,09.10™

Tabela 20: Resisténcia mecanica a compressao das formulagoes de massa em (%) com

0S respectivos desvios.

Argila 1080 °C 1090 °C 1100 °C 1120°C p
A 73,8+3,0 77,2+ 2,0 96,4,0+2,0 97,1%0,8 1,3.10°
B 75,5+1,3 76,5+2,2 246,3+3,3 244,043,6 7,7.10%
C 74,5+ 3,9 78,9+ 3,1 96,4+4,3 100,0+2,5 2,6.107
D 73,63,1 78,8+3,3 125,74#3,6 | 175,5+10,4 3,1.10™
E 122,546,5 152,5+ 6,5 246,5+9,4 236,4+4,8 3,7.10™

As Figuras 36 a 39 mostram, respectivamente, os resultados dos ensaios de
retracdo linerar (Rq), absorcdo de agua (AA), massa especifica (Meaq) e tensdo de
ruptura a compressdao (TRC) das amostras das formulacbes de massa. As amostras
foram queimadas nas temperaturas de 1080, 1090, 1100 e 1120 °C a uma taxa de 10
°C/min mantendo patamar de 20 minutos na maior temperatura conforme programa da
Figura 15. De acordo com estas Figuras, os melhores resultados tecnol6gicos foram
obtidos na temperatura proxima de 1100 °C nas formulagGes B e E, devido a maior
porcentagem de oOxidos fundentes, aliado a baixa perda ao fogo, conforme visto na
Tabela 17.
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Os resultados de Rt foram maiores nas formulacoes B (4,6%) e E(3,5%)
conforme apresentados na Figura 36 e proporcionalmente os resultados da AA foram
mais baixos em B (2,3%) e E (2,1%), conforme mostrado na Figura 37.
Adicionalmente, os maiores resultados de Meaq foram obtidos em B (2290 kg/m°) e E
(2310 kg/m®), cerca de 10% a 20% menor do que as britas (2600 a 2900 Kg/m®) e os
maiores resultados de TRC em B (236 MPa) e E (246 MPa) bem superiores ao minimo

que uma brita apresenta que é 160MPa vide Figuras 38 e 39.

Retragao total (%)

1080 1090 1100 1110 1120

Temperatura (°C)

Figura 36: Retracdo total das massas formuladas em funcdo da temperatura de queima.
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Figura 37: Absorcdo de dgua das formulacdes de massa em funcdo da temperatura de
queima.
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Figura 38: Massa especifica aparente das massas queimadas (Meaq) em funcéo da

temperatura.
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Figura 39: Tensdo de ruptura a compressdo das formulacdes de massa em funcéo
da temperatura.

A formulacdo E foi escolhida como agregado devido a pequena melhora de

absorcdo de agua e resisténcia mecanica a compressdo, apresentado em relacdo a

formulacéo B, conforme resumo na Tabela 21.
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Tabela 21: Propriedades tecnoldgicas das formulagoes de massa selecionadas.

x Absorcéo de Tep 530 de ruptura Massa especifica
Formulacéo . a compressao 3
agua (%) aparente (kg/m°)
(MPa)
Brita 0a2 160 a 250 2600 a 2900
Formulacéo B 2,3+0,1 236%12 2290+23
Formulagédo E 2,1+0,1 24615 231012

5.8 Analise de imagens MEV das massas

Nas Figuras 40 e 41, pode-se observar por meio das imagens de microscopia
eletronica de varredura, as superficies das formulacées B e E queimadas a 1100 °C, que
apresentaram os melhores resultados de absorcdo de &gua e resisténcia mecanica.
Nessas Figuras pode-se observar um macico decorrente da fase vitrea formada
promovendo reducdo do volume de poros.

Vale destacar que, na massa E, foi observada a presencga de poros resultantes da
dissociacdo do CaCO3 deixados na liberagcdo do CO, (ENRIQUE, 1998).

Figura 40: Micrografias da superficie da Figura 41 Micrografias da superficie da
formulacéo B sinterizada a 1100 °C. formulagéo E sinterizada a 1100 °C.

A Figura 42 apresenta os corpos de prova produzidos de agregado sintético
calcinado pelo método de prensagem. Os corpos apresentam formato cilindrico
dimensdes bem definidas e superficie aspera o que facilita a aderéncia do cimento. Para
efetiva utilizacdo do agregado sintético sera necessario produzir em pelo menos trés
dimensbes com o fim de garantir um empacotamento adequado na producgdo de

concreto.
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Figura 42: Fotografia dos corpos de prova da mistura E ap0s sinteriza¢do a 1100 °C.
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I11 - Caracterizacdo das massas formuladas com residuo de vidro incorporado

Apos selecdo da melhor formulacdo de massa (E), a qual apresentou melhores
resultados de TRC, Meag e AA proximo de uma brita, foram incorporados a ela
residuos de vidro de embalagem com o objetivo de manter as mesmas propriedades,
utilizando menor temperatura de queima, reduzindo os custos do processo, bem como
contribuindo para reducgdo do impacto ambiental causado pelo vidro de embalagem que
é reciclado.

A Tabela 22 apresenta as propor¢des de matérias-primas em cada formulacao
investigada no presente trabalho. A mistura padrdo ndo contém residuos de vidro,
enquanto, nas demais, foi incorporado residuo com o fim de introduzir Oxidos

fundentes.

Tabela 22: Formulagdes com residuo incorporado

Matéria- prima Padréo 5% 10%  20%
Argila Igreja Nova (2-IN) 60 57 54 48
Argila Pinheiro (1-PIN) 20 19 18 16
Argila Morro Alto (4-MA) 20 19 18 16
Residuo de vidro (RV) - 5 10 20

5.9 Analise fatorial das massas com residuo incorporado

Na Tabela 23 sdo apresentados os fatores e niveis utilizados no planejamento
fatorial para estudo das formulacbes de massa com residuo incorporado. Foram
avaliadas a variacao da absorcdo de 4gua em funcdo da temperatura e a porcentagem de
residuo incorporado até o limite de 20% (NETO, 1996).

Tabela 23: Fatores e niveis usados no Planejamento fatorial 2°.

Fatores Nivel
) (+)
1. Temp. de queima (°C) 950 1000
2. Residuo incorporado (%) 0 20

Foi observado por meio do grafico de pareto apresentado na Figura 43, que a
medida que a temperatura variou de 950 para 1000 °C e o residuo foi incorporado de 0

a 20% a absorcdo diminuiu, 0 que sugere que o aumento da temperatura favorece a
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formacdo de fase liquida, preenchendo os poros e aumentando a densificacao.

Proporcionalmente, o residuo também influi significativamente, jA que, na sua

composi¢do, existem Oxidos fundentes que também favorecem a formacgdo de fase

liquida. No entanto, a interacdo entre residuo e temperatura ndo é significativa.

(2)(%) Residuo

(1)temperatura

1lby2

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Absor¢édo de agua
2**(2-0) design; MS Residual=,0885

DV: Absorgéo de agua

-7,81712

-21,948]

Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Figura 43: Gréfico de pareto de significancia do residuo, temperatura e a interacao entre

eles.

Os valores observados na Figura 44 e calculados, estdo em concordancia com
correlacdo de 0,97139.

.o

Fredicted Walues

5.0 55 8.0 85 7.0 7.5 2.0
Observed Values

Figura 44: Correlagao entre dados observados e dados calculados.
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5.10 Analise quimica das massas com residuo incorporado

A Tabela 24 apresenta as composicfes quimicas das formulagdes contendo o
residuo de vidro. As formulagdes sdo constituidas principalmente de SiO, e Al,O3 com
elevados teores de Fe;Os;, 0s quais sé@o elementos associados com estruturas de
argilominerais, quartzo e feldspatos, tipicos de produtos de ceramica vermelha
(ALCANTARA, 2008). O teor de SiO, oscilou de 58,8 a 59,8%, enquanto os teores de
Al,O3 oscilaram de 12 a 16,1%. A relagédo (SiO,/Al,053) variou entre valores de 3,25 a
4,26 indicando que existe silica livre na argila, conforme comentado em 5.2.2. A maior
porcentagem de Oxidos fundentes (Na,O+K,0) foi observada na massa contendo 20%
de vidro (6,9%), que favorece a formacao de fase liquida com consequente reducdo da
temperatura de queima (MONTEIRO, 2004; BOUSSEN, 2016).

Ja o elevado teor de CaO observado nas formulagcdes pode ser uma indicacao de
que existem carbonatos, 0s quais podem ser prejudiciais ao fenémeno de densificacao,
mas pode ter acdo fundente, j& que foi introduzido a partir do vidro que sofreu fuséo
(GUNASEKARAN, 2007). As massas apresentam porcentagem de Fe,O3 acima de 5%,
0 que confere a cor vermelha apds queima, embora alguns autores afirmem que néo sé o
Fe,O; € o responsavel pela coloracdo vermelha das argilas (CELIK, 2010;
MANOHARAN, 2012).

Tabela 24: Composi¢do quimica das massas contento residuo de vidro.

Oxidos (%) Vidro Padrao 5% 10% 20%
PF 5,0+0,1 7,1+0,1 6,2+0,0 7,4+0,1 7,60,1
SiO, 68,8+0,1 59,1+0,0 59,4+0,1 58,9+0,1 59,8+0,1
Al,O; 1,9+0,0 16,1+0,1 15.4+0,1 13,8+0,1 12,0+0,1
CaO 15,5¢0,1 2,60,1 3,1+0,1 4,310,1 5,3+0,0
Fe, 0O, 0,2+0,0 6,6+0,1 6,4+0,1 6,0+0,1 5,3+0,1
K,0O 0,4+0,0 3,9+-0,2 3.840,1 3,3+0,1 2,940,1
MgO 0,2+0,1 2,240,1 2,240,1 2,0+0,2 1,740,1
Na,O 12,9+0,1 1,60,0 2,240,1 3,1+0,1 4,0+0,1
TiO, 0,1+0,0 0,8+0,0 0,8+0,0 0,7+0,1 0,6+0,1
P,Os - 0,1+0,1 0,0 0,1 0,1
Cl - 0,1+0,1 0,0 0,1 0,1
SO, 0,2+0,1 0,0+0,0 0,0 0,1 0,1
MnO - 0,1+0,0 0,0 0,0 0,0
SiO,/ Al,O4 36,2 3,67 3,86 4,27 4,98
Na,O +K,0 13,2 55 6,0 6,4 6,9
TOTAL 100,0 100.0 99.5 99.6 100.0
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A Figura 45 mostra um diagrama ternario com as composi¢des das formulacdes
estudadas. O diagrama ternario contempla os Oxidos de SiO;, Al,O3 e os 6xidos
fundentes (Na,O, K;O, Fe;O3, CaO, MgO e TiO; ). Nesse diagrama, esta delimitada
uma regido, definida por Soltan (2015) e Riley (1951), relativa as composi¢oes em que
ocorre formacdo de fase liquida suficiente para atingir a densificagdo maxima. Pode-se
observar que todas as formulagdes estdo dentro dessa faixa, indicando que possuem
composicao quimica para produzir fase liquida, exceto a formulacdo contendo 20% de

vidro que apresenta porcentagem de fundentes ainda maior.

SiO2
100
# Padrao
® 5%
® 10%

O 20%

50%
ALO, K,0 +Na,O +Fe 0 +Ca0
+MgO + TiO_+ FeO
Figura 45: Diagrama ternario da composicéo das formulactes. A figura central em

linhas escuras representa a regido de composi¢des em que ocorre formacédo de fase
liquida suficiente para atingir a densificagdo maxima

5.11 Difratometria de raios X das massas padrao sem residuo

Na Figura 46 e Tabela 25, sdo apresentados a analise de difratometria de raios X
da massa padrdo constituida das argilas utilizadas no trabalho, cuja formulacédo é 60%
2-IN, 20% 1-PIN e 20%4- MA. A anélise de DRX foi realizada em duas amostras. Para
isso foi preparado uma uma suspensdo liquida das argilas que foram centrifugadas e
separada a fracdo argilosa presente no sobrenadante. Os demais minerais estava presente

no soluto. O sobrenandante foi tratado com HCI para eliminar os carbonatos e ainda foi
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tratada com H,O, para dissolucdo da matéria organica. Apds, as amostras foram secas e
analisadas (BOUSSEN, 2016). A mistura apresenta os argilominerais ilita (JCPDS-
96.900-9666), que fornece os oOxidos de Na,O e K,O. Em menor proporg¢ao, S&o
observadas as fases esmectita (JCPDS 96901-0959) e caulinita (JCPDS -96900-9235)
(ZAIED, 2015). O difratograma apresenta ainda o acessdrio feldspato na forma de
muscovita (JCPDS -96101-1059), que fornecem os 6xidos Na,O e KO, além do
quartzo (JCPDS - 96.101-1160), que juntamente com os demais 6xidos, formam fase
vitrea que preencherd os poros, conferindo a densificacdo da massa apds queima
(CELIK, 2010). Foi observada ainda a presenca da calcita (JCPDS-96.702-0140). Foi

realizada também anélise difratométrica da amostra ap6s tratamento com etileno glicol e

da amostra calcinada a 550 °C por duas horas. As reflexdes d = 7,21 Ae 3,57 A
desapareceram apos calcinagdo a 550 °C, confirmando a presenca da caulinita (CELIK,
2010). Apos adicdo do etileno glicol, o espagamento basal da esmectita foi deslocado
da distancia interplanar 14,3 A para 17 A, calculado utilizando a lei de Bragg,
nA=2dsenb, confirmando a presenga da esmectita (MAHMOUDI, 2017).

Tabela 25: Fases cristalinas da massa padrao.

Fracdo <2 um

Minerais A
(argilomineral)
Quartzo Calcita Muscovita | K E
(%) (%) (%) (%) (%) (%)
68,7 4,0 27,3 92 6 2

I-ilita K-caulinita E- Esmectita

+ llita
° ® quartzo
¢ Esmectita
oMuscovita
O calcita
A Kaulinite

Intensidad (U.a)

10 20 30 40 50 60
20 (Graus)

Figura 46: Padréo de difracdo de raios X da massa padréo natural.
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5.12Analise térmica diferencial e gravimétrica das massas com residuo

incorporado

Na Figura 47, sdo apresentadas as curvas de DTA das formulagdes com
residuo incorporado. De acordo com Celik (2010), na temperatura até 700 °C ocorre
perda de &gua adsorvida e hidroxilas, confirmado pela perda de massa na Figura 48 da
andlise termogravimétrica. Foi observado um pico endotérmico a 1100 °C nas massas
padréo e contendo 10% de vidro, decorrente da dissociacdo do quartzo, formando fase

liquida com os 6xidos alcalinos.

2,0
—~— Padrao
== 10%
1,6 L 207 —0=—20%
S 1,2+
2
=
5 08}
04t
1100

0 200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Figura 47: Analise térmica diferencial (DTA) das formula¢es com residuo

incorporado.
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Figura 48: Analise térmica gravimétrica (TG) das formulacGes de massa com
taxa de aquecimento de 10 °C/min.
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Na Figura 49, é mostrada a DTA do residuo do vidro. E observado um pico
endotérmico a 490 °C devido a temperatura de cristalizacdo do vidro e outro pico a 950
°C devido a fusdo. Como as argilas 2-IN e 4-MA apresentaram o mesmo ponto de fuséo
(1100 °C), a temperatura de fuso do vidro esta atendendo a nossa expectativa, visto que
0 vidro tera a funcdo de reduzir a temperatura de queima, logo a sua temperatura de

fusdo deveria ser menor do que das argilas analisadas (ARAUJO, 1997).
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Figura 49: Analise térmica diferencial e gravimétrica do residuo de vidro.

5.13 Analise dilatométrica das massas com residuo incorporado

Nas Figuras 50 e 51, sdo apresentadas a curva dilatométrica das massas
com residuo incorporado, em que mostra a evolucdo da dilatacdo e da densidade em
funcdo da variacdo da temperatura na faixa de 25 a 1200 °C respectivamente. Foi
observado que, em todas as formulagdes, a medida que a temperatura foi aumentada, as
massas sofreram pequena expansdo até cerca de 800 °C, com consequente reducéo da
densidade em funcdo da dissociacdo da matéria organica, mudanca da forma alotrépica
do quartzo a para B a 573 °C, além da dissociacéo de carbonatos que ocorre a 800 °C.
Apb6s 800 °C, inicia-se 0 processo de sinterizacdo, em que a retracdo aumenta e,
proporcionalmente, a densidade. O aumento da retracdo e densidade se deve ao
acréscimo de 6xidos fundentes adicionados que favorecem a formacéo de fase liquida e
preenchimento dos poros garantindo a resisténcia mecanica e absorcdo desejados. Foi

observado que a massa contendo 20% de residuo de vidro foi a que apresentou maior
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retracdo e consequentemente, maior densidade para producdo de agregado
sintético(CELIK, 2010; SOLTAN, 2016).
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Figura 50: Dilatagdo térmica linear das massas com residuo incorporado em fungéo da
temperatura.

Nessa formulacdo, a temperatura ideal para sinterizagéo € reduzida. Apos atingir
a densidade méaxima, ocorreu provavelmente o fendmeno da expansdo pelo qual uma
parte do material fundido retém os gases devido a decomposicdo dos minerais, e a
densidade tende a diminuir (CHRISTOGEROQOU, 2014). Outros pesquisadores defendem
que a expansdo se deve ao Fe?* que sofre reducdo a Fe® devido a falta de oxigénio

devido a compactacéo atingida promovendo expansdo (Dondi,2015).
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Figura 51: Curva da evolucéo da densidade em funcdo da temperatura das massas com
residuo incorporado.
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Adicionalmente, durante o acréscimo da temperatura, como pode ser observado na
Figura 52, que apresenta a primeira derivada da curva de dilatacdo, foram identificados
picos exotérmicos em todas as formulacOes, a cerca de 573 °C devido a mudanca
alotrépica do quartzo o para B, outro endotérmico a cerca de 650°C devido
desidroxilacdo das argilas e um pico endotérmico a 880 °C devido a dissociacdo de
carbonatos. Em temperaturas elevadas, foi observado pico endotérmico devido a
formacdo de fase liquida correspondendo a temperatura méxima densificacdo. As
temperaturas correspondem a massa padrdo PD (1100°C), 5% (1050°C), 10% (1020°C)
e a 20% (910°C). Amedida que se acrescentou o residuo, a temperatura maxima de
queima foi reduzindo, por causa da incorporacdo de 6xidos alcalinos (BOUSSEN, 2015;
CELIK, 2010).

Assim, o reaproveitamento do residuo de vidro na faixa de 20% contribuira para
reduzir o consumo energético na queima dos agregados, bem como para reduzir o

impacto ambiental causado pelo residuo de vidro que € descartado no lixo.
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Figura 52: Primeira derivada da curva dilatométrica das massas com residuo

incorporado.

Na Figura 53, sdo apresentadas as isotermas de queima em que foi fixada a
temperatura de queima baseando-se na temperatura maxima de sinterizacdo obtida pela

derivada da curva de dilatacdo, conforme mostrado na Figura 52. Foi observado que as
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formulagGes contendo maior porcentagem de vidro levaram menos tempo para atingir a
densidade maxima. Para as amostras com 0%, 10% e 20%, os tempos para obter a
densidade maxima foram 250 min, 120min e 90 min, respectivamente. Com isso, €é
possivel queimar as massas em menor temperatura, utilizando menores tempos de
patamar e, por sua vez, obter maior densidade de sinterizagdo conforme outros trabalhos
(VALERIO, 2004).
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Figura 53: Isotermas das densidades das massas em funcdo da temperatura.

5.14 Caracterizacao tecnologica das massas com residuo incorporado a verde

Na Tabela 26, é apresentada a caracterizagdo fisica das formulacdes. O indice de
plasticidade variou de 12 a 14%, atendendo a faixa recomendada para producdo
ceramica, que é de 10 a 30% (QUALIHABI, 2015). A medida que se acrescentou o
residuo, o Indice de Plasticidade, a resisténcia mecanica a verde e, proporcionalmente, a
massa especifica aparente a verde diminuiram, visto que o residuo € inerte e ndo possui
plasticidade.A massa especfica do residuo de vidro é baixo em relagdo as argilas e a
medida que o mesmo foi incorporado nas formulacdes, a massa especifica diminuiu.

De acordo com o diagrama de Holtz e Kovacs (1981), apresentado na Figura 54,
as formulagdes se enquadram em plasticidade moderada. Adicionalmente, a medida que
se acrescentou o residuo de vidro, a capacidade de troca de cations diminuiu, ja que o

vidro é inerte.
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Tabela 26: Propriedades fisicas das massas.

IP TRF D M T
IS (%) (MPa) (g/crsn3) (g/cr?13) mgq/foo
Residuo vidro 0 - - 2,5444+0,0010 -
Padréo 1442 5901 | 2,0680,04 | 27528+ 0,0022 | 10,88+0,22
5 1443 5,4+0,2 1,97+0,06 2,7123+0,0026 9,87+0,39
10 13+2 5,010,1 2,03+0,04 2,7312+0,0010 8,11+0,45
20 1242 3,0£0,1 1,86+0,04 | 2 6640 +0,0009 7,32+0,45

IP: Indice de plasticidade; TRF: tensdo de ruptura & flexdo a verde; Ds: densidade

capacidade de troca de cations; Mea: Massa especifica aparente.

apds secagem; CTC:
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Figura 54: Classificacdo do indice de plasticidade por meio do diagrama Holtz e

Limite de Liquidez (%)

Kovacs.
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5.15 Caracterizacao tecnologica apds queima das massas contendo residuo

As Tabelas 27 e 28 apresentam a analise dos dados de resisténcia mecanica e

absorcdo de agua. Os resultados médios e 0 desvio padrdo dos ensaios de laboratério
foram analisados através do método estatistico ONE WAY ANOVA (WALPOLE,

2009).

Foi observado que o valor de p foi muito abaixo de 5%; assim, os dados séo

considerados significativos e, portanto, pode-se afirmar que a resisténcia mecanica e a

absorcdo de agua sdo alteradas a medida que se aumenta a temperatura, bem como

quando se acrescenta o residuo.

Os resultados obtidos nas Tabelas 27 e 28 serdo comentados nas Figuras 55 a 57.
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Tabela 27: Resisténcia mecénica a flexdo com os respectivos desvios.

Temperatura (°C) Padréo 5% 10% 20% p
870 3,120,2 3,620,2 4,104 7,3+0,9 2,5.107
950 11,9+0,3 11,840,6 13,60,7 24,0+0,7 2,5.10”
1000 13,06+1,1 13,05+0,9 20,0+1,3 27,6+0,8 1,4. 107
1100 21,8+0,8 22,2+ 26 28,3+2,0 11,1+0,8 3,9.10°
Tabela 28: Resultados da absorc¢ao de &gua com 0s respectivos desvios.

Temperatura (°C) Padrdo 5% 10% 20% p
870 13,4+0.7 13,9+0.6 13,8+0.2 13,5+0.6 0,3098
950 9,940,5 9,80.6 9,620.6 6,8+0.7 4,0.10°
1000 9,040.2 8,7+0.5 7,520.4 2,9+0,2 3,5.10%
1100 2,840.3 2,30.3 1,9+0.3 4,8+0.5 3,0.10%

Nas Figuras 55, 56 e 57, sdo apresentados os resultados dos ensaios tecnologicos
AA, TRF e Meaq queimado nas temperaturas de 870, 950, 1000, 1080 e 1100 °C,
definidas pelos ensaios de analise dilatomeétrica. Em todos os casos, a programacao de
queima utilizada foi de acordo com a Figura 15.

Na Figura 55, foi observado que, em todas as formulagdes, que a medida que se
aumentou a temperatura e se acrescentou o vidro, a AA diminuiu. Isto se deve ao
acréscimo de oxidos fundentes (Na,O e CaO), que favoreceram a formacdo de fase

liquida que contribuiu para o fechamento dos poros (CELIK, 2010).

—v—PD

Absorgao de agua (%)

840 880 920 960 1000 1040 1080 1120
Temperatura (°C)

Figura 55: Absorcdo de 4gua em funcdo da temperatura de queima das massas contendo
0 a 20% de residuo.
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Proporcionalmente, de acordo com as Figuras 56 e 57 a resisténcia mecénica e a
massa especifica aparente aumentaram respectivamente. Adicionalmente, a formulacéo
contendo 20% de vidro, quando queimado a 1000 °C, foi a que apresentou os melhores
resultados de AA, TRF e Meag, similares a massa padrdo. Porém, a partir de 1000 °C,
foi observada expansdo conforme ja comentado em 5.22.
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Figura 56: Resisténcia mecanica a Flexao em trés pontosem funcdo da temperatura de
queima das massas contendo de 0 a 20% de residuo.
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Figura 57: Massa especifica aparente das massas contendo de 0 a 20% de residuo em
funcéo da temperatura
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5.16 Difratometria de raios X das massas com residuo

Na Figura 58, é apresentada a difratometria de raios X das massas queimadas na
temperatura de 1100 °C. Foi observada a presenca em todas as formulages de quartzo
(JCPDS 96.900-9667), cristobalita (JCPDS 96.101-0939), fase formada devido a
mudanca alotrépica da silica que ocorre em temperaturas elevadas. Foi ainda
identificada a anortita CaAl,Si,0s (JCPDS 96.900-0363), em funcdo da incorporacgdo do
CaO presente na argila 1-PIN e no residuo de vidro além da hematita (JCPDS 96-901-
4881), fase formada devido a presenca do ferro (CELIK, 2010; Brito et al., 2015).

WSanidina @Quartzo ¢Anortita
$ O Cristobalita  *Hematita

&
mﬁ' ”o. 't a 20%
oL 10%

Intensidade (u.a)

10 20 30 40 50 60 70
20 (Graus)

Figura 58: Difratometria de raios X das massas contendo residuo.

Na Figura 59, e apresentado um grafico em que Dondi (2016) relacionou
agregados sintéticos, que a partir da composicao quimica, definiu uma regido limitada
por proporcdes em que na ordenada contempla a porcentagem de SiO, e na abscissa a
razdo entre Al,Os/fluxos, pode-se obter a densidade maxima ap0os queima.

Foram plotadas nesse grafico as formulagGes queimadas a 1100° C, e o resultado
mostrou que, na formulacdo contendo 20% de vidro pode-se chegar a densificacdo
méaxima e pode ocorrer aprisionamento de gases e por sua vez expansdo com aumento

da temperatura.
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Figura 59: Densidade aparente em funcdo da composi¢do quimica
de agregados (Dondi,2016)

5.17 Durabilidade dos agregados com residuo incorporado

Na Tabela 29 s@o apresentados os resultados de durabilidade do agregado
contendo 20% de residuo de vidro. No ensaio imerge-se o agregado em solucédo de
Na,S0O,, leva-se a estufa para secagem e promove-se a lavagem com BaCl, para em
seguida pesar ap0s nova secagem. De acordo com a norma DNER-EM-089/1994, é
permitida a perda de massa de até 12% apds cinco ciclos de imersdo em Na,SO4. O
agregado mostrou-se resistente a acdo da solucdo de Na,SO,, sobretudo devido a baixa
absorcdo de agua apresentada (< 2%), além da silica, que supostamente, poderia ser
atacada por estar presente na forma de fases cristalinas, como mulita e anortita, as quais
s&o mais dificeis de serem rompidas (FIGUEROA, 2007).

Tabela 29: Ensaio de durabilidade por imersdo em sulfato de sodio.

Amostra Dimensdes (mm) (%) Perda
1 19a9,5 0,110,1
2 95a4,5 0,0+0,0

Na Tabela 30, é apresentado o resultado médio do ensaio de quatro prismas de
concreto atacados por NaOH de acordo com ABNT NBR 15577-6 (2008) . Os valores
de expansdo devem ser < 0,04% no periodo de um més a um ano. Apos 90 dias, 0s
valores encontrados ficaram abaixo da especificacdo, embora tenham demonstrado

expansdo. Na Figura 60, sdo apresentadas barras utilizadas no ensaio de medida da
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expansdo. A norma ASTM C 1260 prescreve 0s mesmos procedimentos porém é

realizada sob aquecimento em estufa para acelerar o processo.

Tabela 30: Medidas de expanséo de prismas de concreto.

Amostra Média (%) Desvio
la4d 0,032 0,007

Figura 60: Barra de concreto para medida de expansao para ensaio de durabilidade

5.18 Microscopia eletrénica de varredura das massas com residuo

incorporado

Nas Figuras 61 a 66, sdo apresentadas as imagens de microscopia eletrénica de
varredura (MEV) das massas contendo 20% de vidro, queimadas a 870 e 1020 °C,
temperaturas antes de atingir a densificacdo maxima e quando ocorre a expansdo
térmica, respectivamente, com aumentos de 500, 1000 e 5000 vezes. Na Figura 61, a
massa queimada a 870 °C apresenta claramente, com aumentos de 500, 1000 e 5000X,
poros irregulares, enquanto, na Figura 62, para a massa queimada a 1020 °C, foi
observado que os poros apresentam formato circular caracteristico de uma bolha
decorrente de gases aprisionados, resultado da expansdo. Nas Figuras 63 a 66 com
aumentos cada vez maiores, pode-se observar a diferenca do formato de bolhas nas
massas queimadas a 870°C quando os gases ainda ndo estavam aprisionados e apds

quando queimados a 1020°C.
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10kV X500 50pm
Figura 61: Microscopia eletrénica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 870 °C com aumento de 500 X.

10kV. X500  50pm
Figura 62: Microscopia eletrénica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 1020 °C com aumento de 500 X.

el
10kV  X1,000 10pm
Figura 63: Microscopia eletrdnica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 870 °C com aumento de 1000 X.
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& 1020°C

10kV  X1,000 10pm

Figura 64: Microscopia eletronica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 1020 °C com aumento de 1000 X.

10kV  X5,000

Figura 65: Microscopia eletrdnica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 870 °C com aumento de 5000 X.

10kvV  X5,000 5um

Figura 66: Microscopia eletrdnica de varredura da massa contendo 20% de residuo de
vidro queimado a 1020 °C com aumento de 5000 X.
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Na Figura 67, é apresentada uma imagem de microscopia 6ptica com aumento de
400X da amostra, contendo 20% de residuo de vidro que sofreu expansdo. Observam-se

0s poros deixados pelos gases aprisionados.

Figura 67: Imagem de microscopia éptica mostrando a porosidade do agregado
contendo 20% de residuo de vidro apos expanséo.

A massa contendo 20% de residuo promoveu reducdo da absorcao de dgua desde
que queimado no Maximo a 1000°C. Acima dessa temperatura a densidade maxima foi
atingida, mas gases ficam aprisionados e o0 aquecimento em temperaturas ligeiramente

superiores, promovem a expansao.

89



6.CONCLUSOES

Os resultados mostraram que as argilas que apresentaram melhores resultados de
propriedades tecnoldgicas para producdo de agregado sintético similares a britas, foram
aquelas que quando queimadas na temperatura de 1100°C a uma taxa de 10°C/min
apresentaram absorcdo de agua préximo de 2% e resisténcia mecénica a compressao
maior do que 160 MPa. Essas argilas apresentaram teor de oxidos fundentes (Na,O +
k,0) maior do que 4%, a perda ao fogo entre (3,8 e 6,8%) e de modo geral cuja
composicdo quimica atendeu a faixa de Cabral (2008) em que a (%) os 6xidos SiO, de
50 a 65, (%) AlLO; de 16 a 20, (%) CaO de 1 a 4, (%) Fe;O3 de 5 a 9 e (%)
(K2O+Naz0) 3 ah.

Esse estudo demonstrou que nem todas as argilas sdo adequadas para atender as
especificagdes de uma brita como resisténcia mecanica, absor¢do de agua e massa
especifica, mas a partir de um estudo aprofundado utilizando de técnicas de
caracterizacdo como DRX, FRX, DTA/TG, entre outras, é possivel, por meio de
misturas, e queimando-se em temperaturas adequadas, pode-se obter um produto similar
a brita.

Adicionalmente, a reciclagem de residuos € uma grande oportunidade nesse
segmento, sobretudo utilizando materiais fundentes que possam melhorar as
propriedades do produto final.

O vidro de embalagem descartado é um residuo que se apresenta em abundancia
na natureza e a sua reciclagem e processamento nao é dificil de se adequar.

A incorporacdo de 20% de vidro acrescentou 6xidos fundentes o que contribuiu
para reducdo da temperatura de queima de 1100 para 1000°C mantendo as mesmas
propriedades tecnologicas.

Oportunamente, testes de desempenho em concreto ou pavimentacdo devem ser
realizados para a efetiva disseminacdo do produto.

Este projeto abre espaco para uma linha de pesquisa para producao de agregados
pesados sintéticos, a partir de argila, que além de fornecer alternativa para
disponibilizacdo de um novo produto para construcdo civil, cria expectativa de criar
rotas de producdo com ciclos rapidos que podem sem davida produzir produtos com

precos competitivos com a brita.
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7.SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

®Produzir agregado sintético de argila calcinada pesado e avaliar efetivamente o
desempenho na producdo de concreto variando-se: a granulometria, o traco e a relacao

agua cimento.
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