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RESUMO

O presente trabalho tem como proposito principal estudar a influéncia que o rejeito das
rochas ornamentais exerce sobre as propriedades fisicas e mecénicas da ceramica
branca. Para isso, foram feitas as caracteriza¢des das matérias-primas por fluorescéncia
de Raios-X, difracdo de Raios-X, andlise granulométrica, analise termogravimétrica e
analise termodiferencial, elaborando-se cinco formulacdes que foram queimadas em trés
temperaturas: 1100°C e 1200°C. Apds a queima, os corpos-de-prova foram submetidos
a ensaios de absorcdo de &gua, retracdo linear, porosidade aparente, massa especifica
aparente, resisténcia a flexdo, microscopia eletronica de varredura.

PALAVRAS-CHAVE: Rochas ornamentais. Argila caulinitica. Grés porcelanato.

UTILISATION OF RESIDUE OF ORNAMENTAL ROCKS IN THE
PORCELAINIZED STONEWARE.

The present work has as main purpose to study the influence that reject of the
ornamental rocks on the physical and mechanical properties of white ceramics. X-Ray
characterizations of raw materials by were performed X-Ray fluorescence, X-Ray
diffraction, granulometric, thermogravimetric and thermodiferencial analysis, five
formulations were made wich were burned at three temperatures: 1100°C and 1200°C.
After sintering, the samples were submitted to different analyser absorption of water,
linear retraction, apparent porosity, apparent specific mass, flexival stronght, and
scanning were obtained microscopy.

KEY WORD: Ornamental rocks. Kaulinitic clay. Porcelainized stoneware.
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UTILIZACAO DE RESIDUOS DE ROCHAS ORNAMENTAIS NA PRODUCAO
DE CERAMICA BRANCA

INTRODUCAO

No século XX, acompanhando a revolugdo industrial, a industria cerdmica adotou a
producdo em massa, para a qual sdo de fundamental importancia o conhecimento e
controle das matérias - primas, produtos e processos. As industrias de beneficiamento
de rochas ornamentais vém preocupando os principais 6rgdos ambientais do governo e
algumas ONG’s pelos rejeitos sem nenhum tratamento que s&o langados
indiscriminadamente no meio ambiente.

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os porcelanatos que estdo no mercado possuem uma absor¢do de agua inferior a 0,5% e
em muitos casos inferiores a 0,1% (BIFFI, 2002).

O processo utilizado para a fabricagdo do grés porcelanato é apresentado
esquematicamente na Figura 1. (HOTZA, 2006).

MOAGEM VIA ARMAZENAGEM 5
UMIDA - BARBOTINA —3» ATOMIZAGAO P SELAGEM o MISTURA

POLIMENTO < CLASSIFICAGAO < QUEIMA - SECAGEM <4~  PRESAGEM

PRESAGEM PRESAGEM

Figura 1 - Representacdo esquematica do processo de fabricacdo do grés porcelanato.
(Hotza, 2006).

MATERIAS PRIMAS —5»

Os valores absolutos de carga a ruptura, em torno de 200 — 250 kgf asseguram
requisitos mecanicos mais que adequados mesmo em casos com solicitagdes mecanicas
particulares.

De acordo com a Norma NBR 13818/1SO 13006, o grés porcelanato deve apresentar um
médulo de resisténcia a flex&o superior a 35 N/mm?, com um valor individual minimo
de 32 N/mm?, e carga de ruptura superior a 1300N (para produtos com espessura >6,5
mm) e de 700N (para espessuras < 7,5 mm). (MENEGAZZO, 2002).

A Figura 2 apresenta uma visualizagdo das microestruturas de um grés porcelanato
sinterizadas a 1190 °C.
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Figura 2 — MEV de uma superficie de fratura de grés porcelanato, queimada a 1190 °C
ampliada 1200x. (SANCHEZ, 2001).

MATERIAIS E METODOS

A argila utilizada neste trabalho foi coletada na regido de Arés. O Feldspato foi oriundo
da ARMIL MINERACAO DO NORDESTE na regi&o Seridé do estado. Ja o residuo de
granito foi importada do estado de Pernambuco mais precisamente do municipio de
Bom Jardim.

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS
O fluxograma mostrado na Figura 3 apresenta os procedimentos utilizados na

metodologia experimental.
MATERIAS PRIMAS ‘

Y Y Y
ARGILA FELDSPATO GRANITO

v [
COMINUIGAO |, SECAGEM p CARACTERZAGAO '\ youogeNeizagAo »  PRENSAGEM . SECAGEM . pysroMETRA | »  DILATOMETRIA

(MOAGEM) (ESTUFAA110°C) (FRX, DRX, AG, TG, ATD) (50 Mpa) (ESTUFA A 110°C)
ABSORGAO MEV RETRAGAO MASSAESPECIFICA ~ TENSAO DE RUPTURA POROSIDADE
D'AGUA LINEAR APARENTE AFLEXAO APARENTE

Figura 3 - Fluxograma do procedimento experimental.
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A composicdo quimica da argila e do granito foi determinada por fluorescéncia de
Raios-X por energia dispersiva (FRX).

As amostras foram analisadas por DRX para determinagdo de sua composigao
mineraldgica.

A anélise termogravimétrica (TG) e a térmica diferencial (DTA) foram obtidas em
equipamentos seguindo as técnicas para determinagao.

Os limites de Atterberg das matérias-primas foram determinados de acordo com as
normas vingente, e utilizando a Equagéo 3.1.

IP=LL-LP (3.1)
onde: IP = indice de plasticidade;

LL = Limite de Liquidez;

LP = Limite de Plasticidade.

A andlise granulométrica foi processada através de duas técnicas: peneiramento e
classificacdo de particulas por difragdo a laser.

Apds a caracterizagdo das matérias-primas iniciais, que foram passadas em peneiras,
foram elaboradas as composi¢des das massas ceramicas. A homogeneizagdo foi feita
com a utilizagdo de um moinho de bolas.

As massas ceramicas foram preparadas a partir de 5 (cinco) formulagdes como podemos
ver na Tabela 1.

Tabela 1- Composicdo das massas estudadas.

FormulagBes Matérias-Primas (% em massa)
Argila Feldspato Granito
1 60 40 0
2 60 30 10
3 60 20 20
4 60 10 30
5 60 0 40

Para a conformagdo dos corpos-de-prova foi utilizada uma matriz retangular com
pungdes inferior e superior, confeccionado em ago. A pressdo de compactacdo utilizada
foi como relatado por Santos (1989).

Depois de compactados, foram secos em uma estufa a 110°C por um periodo de 24h.
Apos a secagem, foram medidos.

Foi realizada a andlise dilatométrica nas amostras das composicoes de 0% e 30% para
determinar a faixa de temperatura ideal para a queima dos corpos-de-prova.
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A etapa de sinterizacdo dos corpos-de-prova foi realizada em um forno mufla, em
atmosfera natural sob patamar de 30 min e taxa de aquecimento de 5° C/min.

Os corpos de provas foram medidos antes e apds a queima com paquimetro digital e 0s
dados obtidos foram inseridos na Equagdo 3.2 para determinar a retragdo linear de
queima.

C,-C
RLQ(%) = ———2x100 (3.2)
CQ

sendo: RLQ = retragéo linear de queima (%);
C, = comprimento inicial do corpo de prova seca (em mm);
Cq = comprimento do corpo de prova queimado (em mm).

A massa especifica de um corpo de prova é calculada pela razdo entre a porosidade
aparente e a absorcéo de agua. A MEA foi obtida pela Equag&o 3.3 a seguir.

mg

Mea = (3.3

Va (g/cm3

sendo: Me, = massa especifica aparente (g/cm®);
Ms = massa seca (9);
V. = volume aparente (cm®).

O procedimento para obtencdo do pardmetro de absor¢do de dgua consiste na imersao
dos corpos-de-prova em &gua destilada por 24 horas depois de serem secos em uma
estufa & temperatura de 110°C até atingirem uma massa constante. A absorcdo é
calculada pela Equacgéo 3.4.

AA =M« 100 (3.4)
Mg

sendo: AA = absorcéo de agua (%);
My = massa do corpo — de — prova imido (g);
Ms = massa do corpo —de — prova seco (g).

A porosidade aparente dos corpos-de-prova queimados foi determinada de acordo com
as normas existentes. Os dados foram inseridos na Equagéo 3.5.

)zuxloo

PA(%
My -M, (3.5)

sendo: PA = porosidade aparente (%);
My = massa do corpo de prova imido (g);

Ms = massa do corpo de prova seco (g);
M, = massa do corpo de prova imerso em agua (g).
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De acordo com as normas existentes, a tensdo de ruptura a flexdo é a resisténcia do
material ao ensaio de flexdo simples pelo método de trés pontos. Para realizar o célculo,
utilizou-se a Equagéo 3.6.

N _ 3xFxL
TRF( /mmz) " 2xbxh (3.6)

sendo: TRF = Tenséo de ruptura a flexdo; (N/mm?)
F = forca de ruptura (N);
L = distancia entre as duas barras de apoio (mm);
b = largura do corpo-de-prova ao longo da ruptura ap6s ensaio (mm);
h = altura do corpo de prova (mm).

A superficie dos corpos-de-prova pés-queima foi analisada em um microscopio
eletrénico de varredura.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 mostra os resultados obtidos com a Fluorescéncia de Raios — X, onde temos
a composicdo quimica das matérias-primas em forma de 6xidos, bem como o valor de
perda ao fogo de cada uma delas.

Tabela 2 — Composi¢do quimica das matérias — primas.

0 0,
Oxidos Concentracdes em Peso (%)
Argila Feldspato Granito

Al,O4 49,23 15,50 15,07
SiO; 46,61 66,69 42,81
Fe,O3 1,32 0,16 14,42
TiO; 1,22 - 2,99

K0 0,36 13,47 7,55
CaO 0,33 - 8,80
Na.O 0,28 3,09 3,53
MgO 0,22 - 3,02
ZrO; 0,09 - 0,27
V205 0,07 - 0,51

P.F 15,86 0,45 0,40

Nas Figuras 5 a 7 visualizamos as analises mineraldgicas das matérias-primas utilizadas
neste trabalho através dos seus respectivos difratogramas.
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Figura 5 — Difratograma da argila caulinitica proveniente de Arés/RN.
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Figura 6 — Difratograma da amostra de feldspato proveniente da ARMIL.
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Figura 7 — Difratograma da amostra de granito proveniente da Mineragdo Bom Jardim -
Pernambuco.

As Figuras 8 e 9 mostram os resultados das andlises granulométricas da argila e granito
a partir do ensaio de granulometria a laser.
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Figura 8 — Distribuicéo granulométrica da argila.
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Figura 9 — Distribuicéo granulométrica do granito.

As Figuras 10 e 11 mostram as curvas obtidas com as analises térmicas gravimétricas
(TGA) e diferenciais (DTA) para a argila estudada.

TGA DrTGA
% migimin
{100
00~ o

-6.859%

-
40,200

-0.04mgfmin

3000+

~-1.00

] B0 00000
Temp [C]

Figura 10 — Curva termogravimétrica (TGA) com derivada (DrTGA) da composicéo
com 0% de granito.

Na curva DTA, nota-se um pequeno pico endotérmico préximo a 50°C, e outro mais
acentuado a 475,99°C, estes picos correspondem & eliminacdo de agua livre.
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Figura 11 — Curva termodiferencial (DTA) da composi¢cdo com 0% de granito.

As Figuras 12 e 13 mostram as curvas Termogravimétricas (TGA) e Termodiferencial
(DTA) respectivamente, da massa com composi¢do com 30% de granito.

TGA DFTGA
% metnin
1000 S losss
L7.035%
—" 0
W T
-0.02mimin S1847C
90,00 -0.06mgdmin
0.0 S0 00000
Temp [C]

Figura 12 — Curva termogravimétrica (TGA) com derivada (DrTGA) da composicéo
com 30% de granito.
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Figura 13 — Curva diferencial (DTA) com composigdo com 30% de granito.

Os limites de Atterberg da argila e do residuo de granito estdo representados na Tabela
3 e no diagrama de Casagrande, exibido na Figura 14.

Tabela 3 - Limite de liquidez, plasticidade e indice de plasticidade da argila e do residuo de

granito.
Amostras Limite de liquidez Limite de indice de
(%) plasticidade (%0) Plasticidade (%)

Argila 44 33 11
Granito 0 0 0

e 4 =Zona de argila magra

i
" o= Zona de maxima rabalhabilidade /

p=Zona de argila gorda

£=Zona do caulim

a

—8—Angia Branca

Figura 14 - Diagrama de Casagrande da argila e do residuo de granito.
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A Figura 15 nos apresenta as curvas dilatométricas das composi¢des com 0%, e 30% de
residuo de granito, obtido através de analise por dilatbmetro.

7,00

6,00 -
5,00 -
4,00
3,00 |
2,00 -
1,00 |
0,00 |
4,00 9 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100Y412p0

Evento

-2,00
-3,00 -
-4,00 -

-5,00

Temperatura (°C)

—4—MG0O —a—MG30

Figura 15 — Curva dilatométricas para as composicdes de 0% e 30% de granito.

A Figura 16 apresenta o difratograma do corpo-de-prova obtido com argila caulinitica
incorporada com 30% de residuo de granito.

i ....i...\ ....i...\ \...i\... \.\.i..\. ..\.i.... ....i.... L L L L

10 20 20 4 50 0 70 30
Figura 16 - Difratograma de Raios-X da amostra de argila caulinitica com adi¢éo de
30% de residuo de granito sinterizada a 1200°C.

A Figura 17 apresenta o comportamento da retracdo linear dos corpos-de-prova
cerdmicos em fungdo do percentual de residuo de granito nas temperaturas de
sinterizacdo estudadas.
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Figura 17 — Retragdo linear de queima das composicdes sinterizadas.

A Figura 18 apresenta o comportamento da massa especifica aparente dos corpos-de-
prova sinterizados em funcéo da temperatura de queima.

2,40
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—4—Referéncia —30% de granito

Figura 18 — Massa especifica aparente dos corpos-de-prova em fun¢do da temperatura.

Na amostra de referéncia (0% de residuo) notamos que, nas temperaturas estudadas, a
variacdo de massa especifica teve um aumento gradativo de seu valor, que quando
relacionado com outros parametros como, absor¢do de &gua (Figura 19) e porosidade
aparente, reforca a teoria da formagdo de poros fechados. Na amostra com 30% de
residuo de granito nota-se, que na temperatura de 1200°C o aumento da concentragdo de
residuo contribuiu para uma maior densificacdo do material.
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A Figura 19 apresenta o comportamento da absorcdo de agua dos corpos-de-prova
cerdmicos, em funcdo do percentual de residuos de granito nas temperaturas de
sinterizacdo estudadas.

1%
Sy ——AA.(%)1100°C
\ —B- AL (%)1150°C
™ —A—ALA(%)1200°C

5%

AA. (%)

3%

/

1%

5 10 15 20 25 30 35 4|D 45

1%

TEOR DE GRANITO (%)

Figura 19 — Absorcéo de 4gua das composi¢des sinterizadas.

A Figura 20 apresenta 0 comportamento da porosidade dos corpos-de-prova ceramicos,
em funcdo do residuo de granito nas temperaturas de sinterizacdo estudadas.

23

—+—POROSIDADE (%) 1100°C
18 4 —=—POROSIDADE (%) 1150°C
—4—POROSIDADE (%) 1200°C

POROSIDADE (%)

5 10 15 20 25 30 35 A 45

2

TEOR DE GRANITO (%)

Figura 20 — Porosidade aparente em fungéo do teor de granito na massa.

A Figura 21 apresenta os resultados obtidos de Tenséo de Ruptura & Flex&o (TRF) em
funcdo da temperatura de sinterizag&o estudada.
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5

>

TENSAO DE RUPTURA A FLEXAO (MPa)
3

1080 1100 1120 1140 1160 1180 1200 1220
TEMPERATURA (°C)
——0% —8—10% ——20% —330% —W-40%

Figura 21 — Gréfico geral com todas as Tens6es de Ruptura & Flexdo.

As Figuras de 22 a 25 apresentam as microestruturas das superficies de fraturas dos
corpos—de—prova com misturas 0% e 30% de granito sinterizados nas temperaturas de
1100°C e 1200°C.

At .b‘, _ v;‘_ s

P A Det WD ——— 50um
W B200kv 40 500x  SE 115
A

AccV SpotMagn Det WD ———— 20ym
200KV 40 1000x SE 166

b i
g

HARF™ 5. WAL e e .
Figura 22 — Micrografia obtida por MEV Figura 23 — Micrografia obtida por MEV
da superficie de fratura da composicdo com da superficie de fratura da composicdo
0% de granito sinterizada a 1100°C. com 30% de granito sinterizada a 1100°C.
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Figura 24— Micrografia obtida por MEV Figura 25 — Micrografia obtida por MEV
da superficie de fratura da composicdo da superficie de fratura da composicéo
com 0% de granito sinterizada a 1200°C. com 30% de granito sinterizada a 1200°C.
CONCLUSOES

A argila estudada neste trabalho apresenta em sua composicdo, principalmente
as fases cristalinas caulinita e quartzo, enquanto o residuo de rocha ornamento é
composto de minerais feldspato, quartzo e mica. Do ponto de vista tecnoldgico, a argila
usada neste trabalho tem caracteristicas impréprias para ser utilizada isoladamente na
fabricacdo de produtos de ceramica branca, tendo em vista que apresenta uma grande
perda ao fogo (15,86%).

A introducdo do residuo de granito atenuou o problema de sinteriza¢do, quando
da utilizagéo da argila isoladamente.

As composicdes estudadas apresentam porosidade dentro dos valores aceitaveis
para aplicacdo na fabricacdo de produtos de cerdmica branca. A adicdo de residuo de
granito a argila, propicia uma diminuicdo dos valores da porosidade dos corpos
ceramicos.

A incorporacgdo de residuo de granito apresentou melhores propriedades fisicas,
em praticamente todas as composi¢des e temperaturas estudadas. A incorporagdo do
residuo de granito a argila contribuiu para o aumento da resisténcia a flexdo dos corpos-
de-prova nas temperaturas de 1100 a 1200°C.
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