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RESUMO

Além de poluir o meio ambiente, a deposicao final de rejeitos da atividade humana na
natureza ¢ condenavel do ponto de vista social e financeiro. A reutilizagao de residuos ¢ uma
boa maneira de solucionar todos estes problemas, especialmente no ambito industrial. Na
industria de revestimentos ceramicos, o reuso de residuos pelo proprio processo produtivo
reduz custos e gera ganhos ambientais. Entretanto, alguns processos de fabricagdo tém
dificuldades para reaproveitar seus subprodutos, como, por exemplo, a induastria dos
porcelanatos, onde a pratica encontra resisténcia devido ao alto valor agregado do produto.
Encontrar formas de reaproveitar os rejeitos da fabricagdo de porcelanato ¢ fundamental.
Neste sentido, este trabalho visou desenvolver um produto cerdmico ecologico utilizando
somente subprodutos da producdo de porcelanato. Foram estudadas as caracteristicas das
lamas do tratamento de efluentes, das quebras cruas e das quebras queimadas em diferentes
condi¢des de compactagdo e queima, por meio do planejamento para mistura ternarias do tipo
simplex-centroide. A caracterizagdo mostrou que havia possibilidade de se desenvolver
qualquer tipologia de revestimento cerdmico em termos de absorcdo de dgua, conforme
preconiza a norma ISO 13.006:2018. Trés tipologias foram entdo escolhidas e reproduzidas
em laboratorio: um produto para parede, um produto para chido e um porcelanato. Todos os
produtos desenvolvidos atenderam os requisitos normativos de absor¢ao de agua e de modulo
de resisténcia a flexdo. Os modelos matematicos obtidos da aplicacdo do planejamento
simplex-centroide mostraram-se significativos para a maioria dos parametros avaliados.
Concluiu-se que € possivel produzir revestimentos cerdmicos empregando apenas seus
subprodutos de porcelanato como matéria-prima. A pratica inertiza poluentes, reduz custos,
minimiza os volumes a serem depositados em aterro, gera valor a materiais que seriam

descartados e dispensa o emprego de insumos virgens.

Palavras-chave: Revestimentos ceramicos. Subprodutos. Desenvolvimento de produto.

Sustentabilidade.



ABSTRACT

Besides polluting the environment, the final dumping of human activity in nature is socially
and financially reprehensible. Waste reuse is a good way to solve all these problems,
especially in the industrial field. In the ceramic tile industry, the reuse of waste by own
production process reduces costs and generates environmental gains. However, some
manufacturing processes show difficulty in reusing their by-products, such as the porcelain
stoneware tile industry, where the practice finds resistance due to the high added value of the
product. Finding ways to reuse the waste from porcelain stoneware tile manufacturing is
critical. In this sense, this work aimed to develop an ecological ceramic product using only
by-products of porcelain stoneware tile production. The characteristics of the effluent
treatment sludge, the raw wastes and the fired wastes under different compaction and firing
conditions were studied by simplex-centroid design. The characterization showed that it was
possible to develop any type of ceramic tile in terms of water absorption, as recommended by
ISO 13.006: 2018. Thus, three typologies were chosen and reproduced in the laboratory: a
wall product, a floor product and a porcelain stoneware tile. All developed products met the
water absorption and modulus of breaking strength regulatory requirements. The
mathematical models obtained from the application of simplex-centroid design proved to be
significant for most of the evaluated parameters. It was concluded that it is possible to
produce ceramic products using only porcelain stoneware tiles by-products as raw material.
The practice inertizes pollutants, reduces costs, minimizes the volumes to be landfilled,
generates value for materials that would be discarded and eliminates the use of virgin raw

materials.

Keywords: Ceramic tiles. By-products. Product development. Sustainability.
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1 INTRODUCAO

1.1 FUNDAMENTACAO

Desde a Revolucdo Industrial, a humanidade tem avangcado muito em diversos
campos de conhecimento. Paralelamente ao desenvolvimento industrial, a degradacdo do
meio natural também tem avancado em ritmo alarmante. Correia et al. (2009) afirmam que a
crescente industrializagdo atual estd colocando uma enorme pressao sobre o meio ambiente,
seja pelo volume de materiais naturais consumidos, pela quantidade de residuos produzidos
ou pela quantidade de energia usada. O Relatorio Bruntland, divulgado pela Organizagao das
Nagoes Unidas (ONU) no final da década de 1980, j4 alertava que indudstria ¢ meio ambiente
seguiam em sentidos opostos, e que era preciso quebrar este circulo vicioso — nascia, entdo, o
conceito de desenvolvimento sustentavel, ou seja, atender as necessidades atuais da
humanidade, sem comprometer as necessidades das geragdes futuras. Este documento ¢ um
marco entre a era do consumo irrestrito € a era do consumo racional dos recursos naturais,
mudando, ainda que de forma lenta e gradual, o pensamento acerca de governanca,
desenvolvimento e meio ambiente (SNEDDON; HOWARTH; NORGAARD, 2006).

Para se adequar ao novo cenario mundial, a inddstria cerdmica também vem se
aprimorando. Embora os subprodutos ainda sejam gerados, sua quantidade diminuiu e sua
disposicao final tornou-se mais responsavel. Neste contexto, uma pratica vem ganhando forga:
a retroalimentag@o dos subprodutos no inicio do processo de fabricagdao. Bastante comum na
maior parte das tipologias de revestimentos ceramicos, a retroalimentagdo, porém, ndo ¢ bem
vista pelos fabricantes de porcelanato devido ao risco de contaminac¢do envolvido e a
dificuldade de se atingir as propriedades finais Otimas inerentes a esta gama de produto.
Assim, o destino final dos subprodutos do porcelanato geralmente acaba sendo o aterro
industrial.

Neste sentido, a presente tese foi elaborada visando encontrar uma alternativa aos
subprodutos do porcelanato. Conforme elucidam Oliveira e Hotza (2015), as matérias-primas
ceramicas podem ser subdivididas em trés classes: plasticas, fundentes e refratarias. Do
mesmo modo, o processo de fabricacdo de porcelanato gera trés subprodutos passiveis de
serem retroalimentados: as lamas do tratamento de efluente, oriundas da sedimentagao dos
efluentes industriais; os residuos crus, compostos por todos os materiais solidos descartados
antes da etapa de queima; e o chamote, que abrange todos os materiais solidos rejeitados apos

a etapa de queima. Em consulta as bases literarias, evidenciou-se que tais subprodutos
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apresentam semelhangas com algumas matérias-primas virgens: (a) as lamas mostram alta
fundéncia, tais quais os materiais fundentes; (b) os residuos crus apresentam bons indices de
plasticidade, que tendem a ser semelhantes aos da composi¢do ceramica que o gerou e que 0s
habilitam como substituintes das matérias-primas plasticas; e (c) o chamote ¢ rotineiramente
empregado como elemento fornecedor de estrutura ao corpo ceramico, fungdo exercida pelos
materiais refratdrios nos produtos convencionais. Desta forma, percebe-se potencial para se
substituir totalmente as matérias-primas convencionais pelos subprodutos da fabricagcdo do
porcelanato. Este foi, portanto, o objetivo primordial desta pesquisa: produzir no minimo um
revestimento ceramico ecoldgico, fabricado unicamente com residuos de porcelanato. A
auséncia de pratica semelhante na literatura faz deste objetivo um verdadeiro desafio.

Para conduzir os trabalhos, valeu-se do planejamento experimental do tipo simplex-
centroide para misturas ternarias, pelo qual os trés subprodutos citados, bem como suas
misturas, foram estudados. As caracteristicas obtidas pela aplicacdo da referida metodologia
foram avaliadas e as condi¢des operacionais que mais favoreceram o desenvolvimento do
produto ceramico ecologico foram selecionadas e validadas. Com base nestas, formulagdes de
massa foram desenvolvidas e testadas em laboratorio, nas condi¢des-Otimas de
processamento. Os novos produtos obtidos foram, entdo, comparados com as exigéncias
previstas em normas técnicas do setor — o que permitiu avaliar seu potencial de emprego
como revestimento cerdmico. Espera-se, desta maneira, contribuir com o desenvolvimento
sustentavel da atividade ceramica, agregando valor a itens que normalmente sdo relegados

pela industria.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo geral

Desenvolver um produto ceramico fabricado unicamente com subprodutos do

processo de fabricagdo de porcelanato.
1.2.1 Objetivos especificos
e Avaliar a aplicabilidade e a previsibilidade do planejamento experimental do tipo

simplex-centroide para misturas ternarias como ferramenta para o desenvolvimento de

produtos cerdmicos a base de subprodutos;
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avaliar as caracteristicas e a viabilidade técnico-financeira de se utilizar subprodutos
oriundos do processo de produgdo de porcelanato como matérias-primas para a
fabricacdo de um novo revestimento ceramico;

estudar os efeitos da variagdo de pressao de compactagao e de temperatura de

sinteriza¢do nas propriedades finais dos produtos ecoldgicos produzidos.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 ESTADO DA ARTE NA PRODUCAO DE PORCELANATO

2.1.1 Ceramica: definicdo, origem e classificacdo

A palavra “ceramica” ¢ bastante antiga. Provém do grego "kéramos”, uma derivagao
de um termo da lingua sanscrita que significa “queimar” (CARTER; NORTON, 2007).
Embora esta seja uma definicdo bastante simples, a cerdmica ¢ muito mais complexa do que
sugere a etimologia. Tal complexidade pode ser verificada sob diversos aspectos, como na
multiplicidade de conceitos que lhe cabem, na sua rica historia e na infindavel gama de
produtos que a constituem.

Em se tratando de definig¢do, a ceramica pode ser conceituada de acordo com os mais
variados critérios. Sob a otica da ciéncia dos materiais, “ceramicos sdo materiais inorganicos
que possuem ligagdes i0nicas e/ou covalentes, como 0xidos, silicatos” (RIELLA, 2010, p.63).
Segundo Nastro et al. (2006), materiais cerdmicos sdo aqueles formados por matérias-primas
inorganicas e ndo metalicas em forma de po6, que se transformam em um material sélido de
estrutura parcialmente cristalina e vitrea mediante ao contato com o fogo. J4 Barsoum (2003)
atribui “ceramica” aos compostos obtidos por meio da aplicacdo de calor (e em alguns casos
também de pressdo) que apresentem em sua composicdo ao menos dois elementos, sendo um
deles um nao metal (ou um sélido elementar ndo metalico) e outro que pode ser um metal ou
outro solido elementar ndo metalico.

Proporcional a abundéancia de conceitos atribuidos a ceramica ¢ a sua historia. Nastro
et al. (2006) relatam que a atividade humana sempre esteve diretamente ligada aos materiais
cerdmicos. Acredita-se que as primeiras cerdmicas foram concebidas pelos homens da
antiguidade para armazenamento e transporte de alimentos, impulsionados pelo
desenvolvimento da agricultura e do manejo do solo (NAVARRO, 2006). A intimidade entre
os produtos ceramicos e a humanidade ¢ tal que ndo ¢ possivel responsabilizar um tnico povo
pelo seu desenvolvimento, tamanha a difusdo da mesma entre as civilizagdes antigas
(RIELLA, 2010). Desde seu surgimento até a Revolu¢ao Industrial, a produgdo de materiais
ceramicos foi sendo aprimorada paulatinamente. Entre estes eventos, houve avangos
importantes que permitiram o surgimento de novos produtos, como a louga, a faianga, a
terracota, os produtos greisificados, a porcelana, entre outros (CARTER; NORTON, 2007).

Ainda que as técnicas de fabricacdo tenham sido aperfei¢coadas ao longo da Historia, até a
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chegada da Revolucdo Industrial, os avangos ocorriam quase exclusivamente em virtude de
acidentes de queima, de experiéncias malsucedidas e de erros de mistura (RIELLA, 2010).
Somente com o avanco do conhecimento cientifico, a partir dos séculos XVIII e XIX, ¢ que
houve verdadeiramente uma evolucao no setor de materiais (NAVARRO, 2006). A partir de
entdo, a ceramica nao parou mais de se transformar.

Os avancos realizados ao longo da histéria geram uma incontavel variedade de
produtos, técnicas e processos, que tornaram o setor ceramico enorme. Seu tamanho ¢ tal que
se faz necessario subdividi-lo em segmentos para melhor estuda-lo. Embora nao haja
consonancia acerca de critérios de classificagdo, um dos sistemas mais usuais de
categoriza¢do da ceramica ¢ sugerido por Barsoum (2003), que separa a ceramica em dois
grupos: (a) tradicional; e (b) tecnologica ou moderna. A primeira categoria contempla os
produtos obtidos a partir de 6xidos naturais, como os materiais de revestimento, loucas, tijolos
e alguns tipos de refratarios (NASTRO et al., 2006). Ja na segunda categoria, conforme
explicam Oliveira e Hotza (2015), estdo compreendidos os materiais que apresentam fungdes
ou propriedades especificas — elétricas, magnéticas, nucleares, Opticas, mecanicas, térmicas,

quimicas ou biologicas.

2.1.2 Revestimentos ceramicos: conceito e tipologias

Os pavimentos e revestimentos ceramicos sao materiais compostos basicamente por
uma mistura de argila, feldspato, caulim e quartzo, que sdo granulados e prensados, de modo a
gerar uma placa, a qual posteriormente recebe uma cobertura de um vidrado (mistura entre um
vidro moido e pigmentos) (RIELLA, 2010). Podem ser utilizadas tanto em areas internas
quanto externas, de pequeno ou de grande fluxo, para o recobrimento de pisos ou de paredes
(SILVA et al., 2015). Englobam varios tipos de produtos, como revestimentos para piso,
parede e fachadas, bem como faixas decorativas, porcelanatos e pastilhas (NOGUEIRA;
ALVES FILHO, TORKOMIAN, 2001). Sdao amplamente empregados na construcao civil,
pois proporcionam fungdes técnicas e estéticas ao imovel, como alta durabilidade quimica,
protecdo antimanchas, facilidade de limpeza, acabamento ao ambiente, isolamento
termoacustico e resisténcia mecanica (EFFTING ef al., 2010; SEABRA ef al., 2014; SILVA
etal.,2015).

Segundo Oliveira e Hotza (2015), os produtos deste segmento da ceramica podem ser
classificados de vérios modos e segundo varias normas. Dentre os critérios comumente

empregados, Motta, Zanardo e Cabral Jr. (2001) comentam que as placas ceramicas podem
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ser classificadas com base no emprego dos seus produtos, na natureza de seus constituintes,
nas caracteristicas texturais do biscoito (massa base) ou ainda segundo suas propriedades
técnico-econdmicas. Apesar da grande gama de possibilidades de classificagdo, um dos
modos de categorizagdo mais bem aceito mundialmente € proposto pela norma internacional
ISO 13.006:2018, onde a classificagdo dos produtos ¢é realizada conforme dois parametros: o
tipo de conformagdo da pecga; e a capacidade de absor¢do de dgua das mesmas. A Tabela 1

resume este modelo de classificacao.

Tabela 1 — Classificag@o ceramica em fung@o da absor¢do de agua e do tipo de conformagio

Faixa de absor¢do de  Tipo de conformacio

agua Extrusiao Prensagem
de 02 0,5% Ala Bla
de 0,5% a 3% Alb BIb
de 3% a 6% Alla Blla
de 6% a 10% Allb BIIb
Maior que 10% AIlL BIII

Fonte: Adaptado de ISO 13.006:2018 (2018).

Outra forma de classificar as placas ceramicas consiste em categoriza-las, de acordo
com o0 seu uso, em azulejos e em pisos ou pavimentos. Desta forma, denominam-se “azulejos”
as placas utilizadas para revestir paredes, enquanto sdao nomeados como “pisos ou
pavimentos” os materiais destinados ao revestimento de chdo (OLIVEIRA; HOTZA, 2015).

Segundo Oliveira (2000), normalmente as placas ceramicas se enquadram na
categoria B da classificagdo proposta pela ISO 13.006:2018, uma vez que a maioria das placas
ceramicas ¢ obtida por prensagem. Com base nesta afirmacgdo, pode-se correlacionar os
grupos estipulados pela referida norma internacional para a categoria B a classificacdao
segundo o uso, de modo a se obter as diferentes tipologias de placas cerdmicas comumente
empregadas pelo mercado. Neste sentido, a Tabela 2 apresenta as principais tipologias de
pavimentos e revestimentos ceramicos, comparando-as frente a classificacdo dada pela norma

ISO 13006:2018 (RIELLA, 2010; ROSSO; CUNHA; ROJAS-RAMIREZ, 2005).
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Tabela 2 — Classificag@o e uso recomendado dos revestimentos ceramicos

Tipologia Absorcao de agua (%) Grupo de absorcio Uso recomendado
Porcelanato At¢ 0,5 Bla piso e parede
Grés 0,5a3,0 BIb piso e parede
Semi-grés 3,0a6,0 Blla piso e parede
Semi-porosa de 6,0a 10,0 BIIb parede
Poroso Acima de 10 BIII parede

Fonte: Adaptado de Riella (2010); Rosso, Cunha e Rojas-Ramirez (2005).

Percebe-se, com base na tabela anterior, que as principais tipologias existentes de
placas ceramicas s3o definidas com base principalmente na absor¢do de agua e no uso
recomendado. Cada uma destas tipologias, bem como suas peculiaridades, ¢ apresentada na
sequéncia.

Tecnicamente, o porcelanato ¢ uma placa ceramica altamente densa, em que os
cristais de quartzo e de mulita sdo incorporados em uma grande quantidade de matriz vitrea
(RAMBALDI et al., 2017). Apresenta caracteristicas especificas, como baixa porosidade,
baixa absorc¢do de dgua, boa resisténcia mecanica, excelente resisténcia quimica e alta dureza
da superficie (DAL BO et al., 2016; LUZ; RIBEIRO, 2007). O porcelanato também mostra
propriedades antimanchas, resisténcia a abrasdo profunda e resisténcia ao choque térmico e ao
gelo (SEABRA et al., 2014). Por isso, Rambaldi ef al. (2017) afirmam que, do ponto de vista
da qualidade, o porcelanato pode ser considerado como o melhor produto dentre as placas
ceramicas. Suas boas caracteristicas fazem com que o referido produto seja extensivamente
usado em varias aplicagdes, como hospitais, edificios comerciais, jardins de infancia, escolas,
casas particulares, etc. (SEABRA et al., 2014). Do ponto de vista produtivo, o porcelanato —
que pode ser esmaltado ou ndo — emprega matérias-primas de alta qualidade em sua
composicdo, as quais sdo manipuladas em um processo de fabricacdo altamente tecnoldgico.
(RIELLA, 2010; SANCHEZ, 2003).

O grés, por sua vez, consiste em um corpo ceramico compacto, resistente, com baixa
porosidade, fabricado com matérias-primas menos puras do que o porcelanato (RIELLA,
2010). A principal diferenga entre o “porcelanato” e o “grés” estd na absor¢do de dgua de
ambos. Riella (2010) explica que “grés” ¢ um produto ceramico que possui uma porosidade
aberta tal que lhe confere absor¢ao de dgua inferior a 3%. J& o “porcelanato”, explicam Rosso,
Cunha e Rojas-Ramirez (2005), ¢ todo pavimento ceramico conformado por prensagem que

apresente absor¢ao de 4gua menor ou igual a 0,5%.
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Os produtos do tipo semi-grés compreendem as placas ceramicas com absorc¢do de
agua entre 3 e 6%, os quais sdo recomendados para o revestimento de paredes e de chdo. J& os
semi-porosos agregam os produtos com absorcdo de dgua entre 6 e 10%, sendo indicados
principalmente ao recobrimento de paredes (GODINHO; HOLANDA; SILVA, 2005;
RIELLA, 2010; TEIXEIRA; MONTEIRO; VIEIRA, 2011).

Compdem o grupo BIII os revestimentos ceramicos ndo vitrificados altamente
porosos, os quais sdo capazes de absorver mais de 10% do seu peso em dgua (OLIVEIRA,
2000; TARHAN, TARHAN; AYDIN, 2016). Estes produtos sao comumente denominados
“azulejos” e se destinam ao revestimento de interiores. Mostram alta estabilidade dimensional
durante a queima e altos indices de porosidade aberta, que se traduzem em altas absor¢des de
agua (OLIVEIRA, 2000; SOUSA; HOLANDA, 2005).

Tragando um comparativo entre todas as tipologias até entdo expostas, percebe-se
que a presenga de poros no produto ¢ uma caracteristica predominante para avalia-lo. Neste
sentido, pode-se ter ideia da porosidade existente através da absor¢do de agua e da tensao de
ruptura & flexdo. Conforme expde Teixeira, Monteiro e Vieira (2011), a medida que a

absorc¢ao de 4gua aumenta, da classe Bla para BIII, a tensdo de ruptura diminuiu.

2.1.3 Aspectos tecnologicos

As caracteristicas finais de um produto ceramico dependem fortemente dos
parametros tecnologicos adotados ao longo do processo de fabricacdo, bem como da natureza
quimica e mineralogica das matérias-primas (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). “Dependendo do
tipo das matérias-primas utilizadas e da tecnologia de produgdo, ha diversos tipos de materiais
cerdmicos com caracteristicas distintas” (RIELLA, 2010, p. 63). Portanto, as caracteristicas de
cada tipologia dependem essencialmente das caracteristicas das matérias-primas e das
condig¢des de processamento.

Em termos de processo, Oliveira e Hotza (2015) elucidam que varias sdo as rotas
possiveis para a fabricagdo de placas ceramicas, cada qual com vantagens e desvantagens. O

fluxograma apresentado na Figura 1 ilustra tais alternativas.



Figura 1 — Fluxograma genérico do processo de fabricagdo de placas ceramicas
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A primeira etapa da manufatura ¢ a preparagdo de massa (SAMPAIO; PINHEIRO;
HOLANDA, 2007). Tem por finalidade diminuir o tamanho das particulas das matérias-
primas, misturar de modo uniforme os varios materiais que compdem a massa € permitir a
obtengcdo de um pd com as caracteristicas ideais de utilizagdo (RIBEIRO; ABRANTES,
2001). Segundo Riella (2010), este processo pode ser realizado a seco ou a imido. Quando o
processo € realizado a seco, explicam Kayaci ef al. (2017), a moagem ocorre sem a presenca
de 4gua em moinho de bolas a seco, moinho de rolos vertical ou moinho pendular. Uma vez
granuladas, as matérias-primas sdo dosadas e misturadas umas as outras de acordo com uma
dada proporc¢ao, umidificadas e, posteriormente, armazenadas em silos (BRISTOT, 1996). Ja
no processo a umido, a mistura de matérias-primas “¢ moida e homogeneizada em moinhos de

bolas, em meio aquoso” (CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008, p.30). A mistura
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entre d4gua e matérias-primas gera uma suspensao que ¢ seca e granulada em um “spray-dryer”
(FOUST et al., 1982). O material granulado ¢ recolhido na saida do “spray-dryer” (ou
atomizador, como ¢ comumente conhecido) e encaminhado por meio de esteiras a silos de
estocagem (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). Durgut et al. (2015) citam ainda que hd o moderno
método semitimido de moagem. Nele, o material ¢ moido separadamente no sistema de
moagem a seco e adicionado a uma suspensdao ceramica (pasta), de modo a aumentar a
densidade da composi¢ao. A suspensao ceramica preparada no método semiumido tem menor
teor de agua do que aquela obtida a umido, o que proporciona menor consumo de energia para
a sua desidratacao.

O granulado obtido durante a preparacdo de massa ¢ entdo conformado, onde a pega
cerdmica ganhard sua forma. Oliveira e Hotza (2015) mostram que a conformacao pode se dar
de diversos modos, como conformacao plastica, prensagem ou colagem. Ja Oliveira (2000)
comenta que a prensagem a seco ¢ a mais usual dentre as tecnologias de conformagao. Uma
vez conformada a peca cerdmica, o proximo passo consiste em seca-la, de modo eliminar a
umidade residual dos produtos provenientes da etapa de prensagem via evaporacao superficial
(SIQUEIRA; HOLANDA, 2018).

Conforme expde Oliveira ¢ Hotza (2015), nos produtos esmaltados ¢ realizada a
aplicagdo do esmalte por meio de técnicas a seco (granilhas e aglomerados) ou a umido
(esmaltes). Se for necessario decorar a peca com desenhos mais elaborados e precisos, entdo
se recorre a serigrafia (BRISTOT, 1996). A serigrafia pode ser realizada de modo
convencional ou a jato de tinta. Na convencional, a impressdo se da pela aplicacdo de pressao
em uma tela com tinta diretamente sobre a placa ceramica. Pode ser realizada em serigraficas
planas ou rotativas (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). A impressdao a jato de tinta consiste na
aplicacdo direta da tinta sobre a placa, a qual € controlada por computador. Permite a
impressdao de ponta a ponta com alta definicdo, ¢ bastante flexivel para a impressdo de
imagens, além de apresentar maior velocidade e escala de impressao (PAN, ef al. 2015). Uma
vez decorada, a peca € encaminhada a fornos para ser queimada.

A queima consiste em um tratamento térmico que objetiva a densificar e aumentar a
resisténcia do produto final (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). Durante a queima, os principais
componentes do corpo ceramico reagem para formar fases cristalinas, as quais sao de suma
importancia para as propriedades técnicas e para o desempenho do produto (SIQUEIRA;
HOLANDA, 2018). Além da queima pelo processo convencional, empregando combustiveis

fosseis, Rey-Garcia ef al. (2018) mostram que ¢ possivel realizar a sinterizagdo de placas
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ceramicas a laser, em fornos especificos para este fim. Ao final da queima, as pecas sdo
inspecionadas, separadas por classes e embaladas para a venda (BRISTOT, 1996).

Embora a maioria das tipologias seja produzida desta forma, ha algumas
peculiaridades que ocorrem na fabricagdo de certos produtos, em especial no caso dos
porcelanatos. Segundo Dal Bo6 et al. (2016), os porcelanatos podem ser esmaltados ou ndo; os
primeiros recebem um revestimento vitreo em sua superficie, enquanto os ultimos sdo
compostos apenas pela camada de suporte. Neste contexto, os porcelanatos nao-esmaltados
apresentam algumas particularidades:

a) a preparagdo de massa € realizada por via umida (HECK, 1996);

b) como esta gama de produto ndo apresenta recobrimento vitreo, o desenvolvimento
de cor deve ser realizado no préprio corpo ceramico. A coloragao do corpo pode
ocorrer por via Uumida, misturando-se o pigmento a suspensdo cerdmica em
moinhos ou em tanques, ou por via seca, adicionando-se o pigmento diretamente
ao p6 atomizado em um misturador, de modo a recobrir os aglomerados.
(GARCIA-SAINZ et al., 2008; SANCHEZ et al., 2010);

¢) se o produto nao for monocolor, ¢ necessario dosar e misturar varios pos coloridos
antes de se realizar a conformagio (ROSSO; CUNHA; ROJAS-RAMIREZ,
2005);

d) apés a queima, hd duas possibilidades mais comuns de acabamento do
porcelanato: poli-lo ou ndo. O nao polido recebe o nome de “natural” e ndo sofre
nenhum tratamento apds a queima; ja o “polido” ¢ obtido lustrando-se sua
superficie, a fim de fornecer um acabamento de alto brilho ao produto
(SANCHEZ et al., 2010). O tnico inconveniente do polimento, segundo Rosso,
Cunha e Rojas-Ramirez (2005), € que a operacdo abre alguns poros na superficie
da peca;

e) ¢ usual retificar, esquadrejar e/ou chanfrar o porcelanato antes de embalé-lo, o que
permite sua instalacdo com uma junta minima de argamassa. Tal pratica gera um
acabamento altamente estético (SANCHEZ et al., 2010).

Além dessas particularidades, percebe-se que houve um grande avango tecnologico

na area de produg¢do de placas ceramicas nos ultimos anos. Dentre muitas, destacam-se duas: a
fabrica¢do de produtos laminados; e a produgdo de vitroceramicos. Quanto ao primeiro, ha
uma tendéncia de se substituir a conformagao convencional por laminagdo, gerando produtos
de grande dimensdo e pequena espessura. (SANCHEZ et al., 2010). J4 no que tange ao

segundo, Oliveira e Hotza (2015) citam que os vitroceramicos sdo obtidos através da
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cristalizagdo controlada de vidros, constituindo uma tipologia promissora em aplicagcdes como

revestimento.

2.1.4 Meio ambiente e os revestimentos ceramicos

O uso de recursos naturais, assim como a geracao de residuos, ¢ inerente a atividade
humana (CASAGRANDE et al., 2008). Embora ambas as atividades tenham ocorrido ao
longo de toda a historia da humanidade, Modesto et al. (2003) explicam que houve uma
intensificacdo das mesmas ap6s o século XVIIL, fruto da “onda industrial” — modelo que
gerou dividendos, mas também problemas sociais e ambientais.

A obtencdo de matéria-prima — e a consequente geracao de residuos — sdo, de fato, os
maiores problemas da industria ceramica (TARHAN; TARHAN; AYDIN, 2016). Conforme
explicam Andreola et al. (2016), o sistema argila-silica-feldspato empregado atualmente na
ceramica tradicional requer enorme quantidade de matérias-primas extraidas da natureza.
Segundo Correia et al. (2009), isto ¢ reflexo dos altos volumes de materiais processados pelas
industrias ceramicas, o que faz deste segmento um dos maiores consumidores mundiais de
matérias-primas naturais. Todavia, se ha mais produ¢ao, had mais consumo de matérias-primas
e, por conseguinte, maior geracio de residuo. E por isso que, segundo Modesto et al. (2003),
as industrias de placas cerdmicas geram residuos em quantidades ndo despreziveis —
informag¢do que ¢ corroborada por Medri e Landi (2014). Desta forma, o consumo de
matérias-primas e a gera¢ao de residuos consistem de dois problemas interligados. A chave
para minimizagdao dos impactos ambientais estd na geragdo de residuos: atacando-a, atingi-se

0 consumo de matérias-primas por extensao.

2.1.4.1 Geracao de subprodutos

Como toda industria de transformacdo, as plantas fabris de cerdmica para
revestimento também geram subprodutos. Conhecer as caracteristicas e mapear os pontos de
geracdo destes residuos € o primeiro passo para gerencid-los de maneira correta. Neste
sentido, Monfort e Enrique (1996) classificaram os residuos ceramicos em quatro grupos, de
acordo com suas caracteristicas. Sdo eles:

a) residuos crus: restos de matérias-primas, aditivos e pegas cruas;

b) residuos da depuragdo de gases;
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c¢) residuos queimados (chamote): produtos acabados fora de especificagio ou
normas; e
d) lamas provenientes do tratamento de dguas das operacdes de limpeza (efluentes).
O fluxograma da Figura 2, proposto por Casagrande et al. (2008), mostra os
principais pontos de gera¢do de residuos da indéstria de placas cerdmicas tradicionais. Ao
lado dele, encontra-se a quantificacdo de cada tipo de residuo gerado, a qual foi realizada por

Monfort e Enrique (1996):

Figura 2 — Residuos gerados e sua composi¢do em peso durante a produgdo de placas cerdmicas
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Fonte: Adaptado Casagrande ef al. (2008); Monfort e Enrique (1996).

E interessante ressaltar que os porcelanatos ndo-esmaltados, por ndo serem
produzidos pelo processo tradicional, apresentam algumas peculiaridades quanto a geracdo de
subprodutos. Conforme exposto por Rosso, Cunha e Rojas-Ramirez (2005), o polimento €
realizado por materiais abrasivos na presenga de dgua — processo que gera um efluente, o qual
¢ enquadrado como “lamas do tratamento de 4gua”. Heck (1996) mostra que os porcelanatos
naturais (ndo-esmaltados e ndo-polidos), embora ndo produzam efluentes de esmaltagdo ou de
polimento, também geram efluentes na forma de lamas durante a execugdo da etapa de
retificagao.

Um alento quanto aos referidos residuos vem da sua toxicidade. Embora sejam
gerados em grandes quantidades, os residuos de construgdo, como as ceramicas, em geral ndo
representam um risco potencial para o meio ambiente e para a saude humana (JELIC et al.,
2017). Isto, porém, ndo torna menos urgente a busca por solugdes para a grave problematica

existente.
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2.1.4.2 Solugdes existentes para a geragdo de subprodutos

Inseridas em um mundo globalizado, onde a busca pelo desenvolvimento sustentavel
tem sido uma constante, as fabricantes de placas ceramicas t€ém investido em solugdes para
minimizar seu impacto ambiental. Neste sentido, trés alternativas tém se destacado: a
disposi¢do em aterros; a redugdo na geracao dos residuos; e a reciclagem.

A disposi¢do em aterro ¢ a solugdo mais simples, apesar de acarretar altos custos de
transporte e descarte (MEDRI; LANDI, 2014). Ademais, Bernardin et al. (2006) alertam que
aterros podem trazer problemas ambientais se ndo forem administrados de maneira adequada.

Em contraponto aos aterros, Cavalcante, Ferreira ¢ Yadava (2008) ressaltam que a
industria cerdmica tem realizado um grande esforco para aperfeigoar seus processos de
fabricacdo e ampliar a qualidade de seus produtos para minimizar a gera¢ao dos residuos. Em
consonancia, Correia et al. (2009) mostram que a otimizagao dos processos de fabricagdo vem
contribuindo para uma reducao significativa da quantidade de residuos gerados.

J& Andreola ef al. (2016) sdo mais enfaticos. Os autores defendem que o continuo
aumento da quantidade de residuos requer nao apenas medidas que reduzam sua geracao, mas
que foquem também na reciclagem. De fato, tal pratica vem ganhando bastante forca, a ponto
de Coronado, Segadides e Andrés (2015) exprimirem que um dos principais topicos de
pesquisa nas ultimas décadas tem sido o uso de residuos nao valiosos como se fossem novos
insumos, visando fechar o ciclo industrial.

Bastante antiga, a reciclagem foi estabelecida com a Revolugdo Industrial com o
intuito de reaproveitar metais. Hoje em dia, consiste em uma industria internacional, onde
todo o tipo de material ¢ coletado, separado, processado e comercializados de acordo com
especificagoes rigidas (BERNARDIN; SILVA; RIELLA, 2006). Os beneficios da pratica sdo
incontestaveis: “reducdo do volume de extracdo de matérias-primas, redu¢do do consumo de
energia, menores emissoes de poluentes e melhoria da saude e seguranca da populagdo”
(MENEZES; NEVES; FERREIRA, 2002, p.303). Atualmente, os processos de reciclagem
tém se tornado cada vez mais importantes principalmente devido ao aumento impressionante
na produgao de residuos e a crescente busca pela salvaguarda ambiental. (RAIMONDO et al.,
2007).

Na ceramica, a reciclagem encontrou um vasto campo de aplicagcdo, ndo sé para
reaproveitamento dos seus proprios subprodutos, mas também para a inertizagdo de rejeitos de

outros ramos de atividade. As matérias-primas naturais usadas na fabricagdo de produtos
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ceramicos a base de argila mostram uma ampla gama de variagdes de composi¢ao e, por isso,
sdo muito heterogéneos. Estes produtos podem tolerar flutuacdes de composicdo e de
mudancgas de matérias-primas, permitindo que diferentes tipos de residuos sejam incorporados
em sua estrutura interna como parte de sua propria matriz. (ANDREOLA et al., 2016). Por
esse motivo, Correia ef al. (2009) comentam que a ceramica tem capacidade e potencial para
fazer contribui¢des significativas para resolver problemas ambientais associados a rejeitos de
outras industrias. As principais vantagens da incorporacdo de residuos de outros ramos da
industria na ceramica tradicional incluem a imobilizagdo de metais e a redu¢ao nos custos das
matérias-primas (MONTERO et al.,, 2009). Desta forma, a reciclagem de residuos na
fabricacdo de ceramica ¢ teoricamente benéfica, sendo possivel absorver grandes quantidades
de residuos — inclusive perigosos — que de outra forma seriam eliminados em aterro.
(ANDREOLA et al., 2016). Os exemplos de reutilizacdo de residuos de outras atividades sdo
vastos na literatura. Para citar alguns, listam-se: o emprego de residuo de vidro oriundo de
tubos catddicos de televisores e computadores em porcelanato (RAIMONDO et al., 2007); a
substitui¢do da areia de quartzo por rejeitos da industria de pedras naturais em formulacdes
triaxiais de porcelana (CORREIA ef al., 2009); o reuso do lodo do tratamento de esgotos e do
residuos de marmore na obten¢ao de tijolos e telhas (MONTERO et al., 2009); a utilizacao do
lodo do tratamento de esgotos na obtencdo de revestimentos (AMIN et al, 2018); a
reutilizacdo de residuos de lougas sanitarias na producdo de revestimentos (TARHAN;
TARHAN; AYDIN, 2016; TARHAN; TARHAN; AYDIN, 2017); e a substituigdo dos
carbonatos por residuos da industria de celulose na fabricacdo de azulejos (SIQUEIRA;
HOLANDA, 2018).

O grande problema do emprego em maior escala da reciclagem estd justamente em
um dos seus pontos fortes: o custo. Daigo et al. (2018) elucidam que muitos dos recursos
naturais empregados para a fabricagdo de materiais cerdmicos e de vidros ndo sao caros. Desta
forma, para que o emprego de um residuo seja viavel, o custo de sua utilizacdo ndo deve
exceder o custo das matérias-primas naturais (DAIGO et al., 2018). Ademais, o uso de
residuos industriais como alternativa a matérias-primas s6 pode ser considerado viavel se o
processo industrial cerdmico permanecer essencialmente inalterado e a qualidade e as

caracteristicas do produto final ndo forem indevidamente afetadas (CORREIA et al., 2009).

2.1.4.3 Reciclagem aplicada a revestimentos ceramicos
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Andreola et al. (2016) exprimem que os revestimentos ceramicos podem ser
fabricados atualmente com emissdes zero, permitindo a reciclagem de todos os subprodutos e
de parte dos residuos derivados dos tratamentos de depuracao (cal exausta, lodo envidracado e
lodo de polimento). Modesto et al. (2003) complementam esta afirmacao, explicando que as
cinzas geradas da queima do carvdo mineral nos geradores de calor podem ser empregadas
pela industria cimenteira, enquanto as quebras ndo queimadas oriundas das etapas de
conformagdo, secagem e esmaltagdo podem ser retroalimentadas na propria etapa de moagem
do revestimento ceramico. As quebras queimadas (também conhecidas como chamote ou
quebras de escolha) apresentam maior dificuldade de reciclagem, o que leva Casagrande et al.
(2008) a afirmar que elas quase sempre sdo descartadas. Mesmo com restricdes causadas pela
sua dificuldade de fragmentacdo, Oliveira e Hotza (2015) salientam que o chamote pode ser
empregado nos revestimentos porosos para equilibrar a acdo fundente e a retragdo de queima
da composicao.

No que tange aos porcelanatos, nota-se que a reciclagem de residuos ainda ¢é rara. A
adocdo de retroalimentacdo de residuos, pratica mais comum de reciclagem na industria
cerdmica, recebe especial rejeicdo dos fabricantes, principalmente de porcelanato ndo
esmaltado. Este fato ¢ explicado por Rodriguez et al. (2004): as matérias-primas para
fabricacdo de porcelanato devem proporcionar excelentes caracteristicas técnicas ao produto
final e, por isso, devem apresentar alta qualidade. Heck (1996) explica que elas devem ser
rigorosamente selecionadas e controladas para evitar falhas de fabricagcdo. Além de haver a
possibilidade de aparecimento de defeitos, a retroalimentacdo de alguns subprodutos, como as
quebras queimadas, por exemplo, podem alterar as caracteristicas técnicas do porcelanato. Em
estudo alternativo em ceramica vermelha, Campelo et al. (2006) perceberam que a
retroalimentagdo de chamote amplia a absor¢do de dgua — caracteristica fundamental aos
porcelanatos e que deve estar abaixo de 0,5%. Temendo efeito semelhante em seus produtos,
os fabricantes de porcelanato evitam a ado¢do de tal pratica. Outro problema observado
quanto ao reaproveitamento de chamote diz respeito ao seu volume. Segundo Medri e Landi
(2014), a quantidade de chamote absorvida pelos processos industriais ¢ bem inferior a
quantidade total produzida deste subproduto. Por isso, ¢ comum que boa parte das quebras

queimadas acabe em aterros.

2.2 DESENVOLVIMENTO DE PRODUTOS CERAMICOS
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2.2.1 Matérias-primas

Consideram-se como matérias-primas da industria ceramica tradicional, os minerais
e rochas passiveis de serem incorporados a peca ceramica (MOTTA et al., 2002). Rodriguez
et al. (2004) classificam estes materiais em plasticos e ndo plasticos. Ja Oliveira ¢ Hotza
(2015) propdem uma categorizacdo das matérias-primas ceramicas em trés classes, a saber:
plasticas, fundentes e refratarias. “Essa divisdo nem sempre ¢ Obvia e eventualmente uma
mesma matéria-prima pode assumir uma ou outra fun¢do, dependendo de combinagdes com
outros componentes ou mesmo em fun¢do da temperatura de tratamento térmico”
(OLIVEIRA; HOTZA, 2015, p. 30). Esta visao ¢ corroborada por Medri e Landi (2014), que
afirmam que a mistura cerdmica tradicional deve incluir trés tipos de materiais,
independentemente do tipo de produto a ser fabricado: um material plastico (argila), um
agente de fluxo para facilitar a fusdo (como feldspatos, nefelina, etc.) ¢ um material nao

plastico para fornecer resisténcia estrutural (como areia e o chamote).

2.2.1.1 Materiais plasticos

As matérias-primas plasticas caracterizam-se pela presenca da plasticidade
(capacidade que um material tem de se deformar sem se romper quando submetido a uma
forca) (RIELLA, 2010). Mineralogicamente, estas caracteristicas cabem aos argilominerais,
um conjunto de materiais com tamanho de grao inferior a 2um, compostos por silicatos de
aluminio hidratados dispostos em camadas entre as quais podem ocorrer a presenga de alguns
cations (KLEIN; DUTROW, 2012).

Conforme exprimem Oliveira e Hotza (2015), a classe das matérias-primas plasticas
¢ basicamente constituida por argilas. Riella (2010) comenta que as argilas plasticas sdo
compostas de caulinita e de outros minerais subordinados (ilita e esmectita), apresentando
percentuais variaveis de quartzo, feldspato, micas e matéria organica. Dentre os materiais
plasticos, Oliveira e Hotza (2015), destacam as argilas pertencentes aos grupos das caulinitas,
montmorilonitas e ilitas. Na ceramica, as argilas sdo empregadas com a fun¢do de dar
plasticidade a composi¢ao, dotando capacidade de conformacao as pecgas, de modo a garantir
melhores propriedades durante a compactacdo e resisténcia mecanica apOs secagem
(RODRIGUEZ et al., 2004; ROSSO; CUNHA; ROJAS-RAMIREZ, 2005).

A selecdo das argilas para a producdo de porcelanato segue os mesmos critérios:

plasticidade, refratariedade e cor de queima clara. A plasticidade, de acordo com Oliveira e
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Hotza (2015), ¢ fator fundamental a conformagdo desta gama de ceramica e esta relacionada
diretamente a presenga de materiais plasticos e ao teor de umidade. A refratariedade ¢ uma
caracteristica adequada a fabricagao dos porcelanatos, uma vez que, de acordo com Heck
(1996), a sinterizagdo desta tipologia de produto ocorre em temperaturas entre 1.200 e
1.250°C. Para atingir a este requisito, ¢ recomendavel recorrer ao emprego de argilas
cauliniticas (MODESTO; MENEGALLI, 2003; SANCHEZ, 2003). Essa gama de argila,
segundo Riella (2010), ¢ bastante refrataria e pode ser plastica ou ndo, onde a plasticidade,
explica Oliveira (2000), depende basicamente da distribui¢ao de tamanho de suas particulas.
Por fim, Sanchéz (2003) recomenda que os materiais empregados na fabricagdo de
porcelanatos, especialmente os ndo-esmaltados, devem apresentar cor pds-queima branca; por

isso, tais materiais devem conter baixos teores de Fe,Os.

2.2.1.2 Materiais fundentes

Os fundentes tém a funcao de diminuir a temperatura de queima da ceramica por
meio da formacdao de fase vitrea viscosa de baixa temperatura, assim influenciando a
densidade, a porosidade e¢ a estabilidade dimensional das placas ceramicas. Englobam
principalmente os feldspatos e os feldspatoides sddicos ou potdssicos, mas também alguns
subprodutos de minerac¢ao (como as nefelinas) e algumas argilas, como as argilas iliticas e/ou
carbondceas (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). Adicionalmente, Riella (2010) também inclui
neste grupo as argilas silicosas, ferruginosas e calcarias.

De acordo com Oliveira e Hotza (2015), os feldspatos sdo os mais importantes
fundentes. “O feldspato ¢ um nome genérico que designa um grupo de minerais semelhantes,
compostos de silicatos de aluminio combinados com soédio, potdssio ou cdlcio e mais
raramente bario” (CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008, p. 29). “Os feldspatos,
com estrutura cristalina tridimensional em armacao, sao classificados segundo o sistema em
que cristalizam. Resultam da substitui¢do parcial do Si pelo Al, resultando em trés grupos
principais: os feldspatos potassicos, os feldspatos sddico-célcicos e os feldspatos de bario”
(RIELLA, 2010, p. 88). Sdo empregados na ceramica, pois favorecem a formagdo de fase
liquida, contribuem para diminuir a porosidade do produto final e reduzem o coeficiente de
expansao térmica global da massa. (CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008; NAGA
et al. 2012). Na massa crua, Motta et al. (2002) comentam que o mesmo age como
desplastificante. O feldspato se comporta como um material refratario em baixas

temperaturas; porém este carater se altera em temperaturas proximas a 1.200°C, quando passa
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a atuar como fundente, proporcionando a formacao de fase liquida; esta fase liquida contorna
as particulas mais refratarias, aproximando-as por meio das forcas de tensdo superficial
(CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008; ROSSO; CUNHA; ROJAS-RAMIREZ,
2005). Durante este fendmeno, as particulas de feldspato se aglutinam pelo efeito do
aquecimento, formando um amadlgama que promoverd a diminuicdo da porosidade e o
aumento da resisténcia da peca (CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008). Lazaro et
al. (2012) informam que os feldspatos sdao amplamente empregados na fabricacdo de
porcelanato, constituindo-se um dos principais componentes da massa. Kummer et al. (2007)
mostram que o alto refino técnico dos porcelanatos (baixa porosidade, alta resisténcia e baixa
absorcao de agua) estd diretamente ligado a utilizagdo desta gama de matéria-prima.

Os feldspatoides, também inseridos neste grupo, apresentam composi¢do quimica
semelhante a dos feldspatos, mas com um menor teor de silica. Formam-se quando o magma
em consolidagdo ¢ muito pobre em SiO,. Este grupo compreende a leucita, a sodalita, a

nefelina, a nosana e a hauyana (RIELLA, 2010).

2.2.1.3 Materiais refratarios

A refratariedade, segundo Barsoum (2003), ¢ a capacidade que a ceramica apresenta
de suportar temperaturas elevadas. De acordo Oliveira e Hotza (2015), os principais materiais
refratarios sdo o quartzo e o quartzito, ambos com elevado teor de silica em sua composi¢ao.
Cavalcante, Ferreira e Yadava (2008) comentam que o quartzo ¢ a principal fonte de
introducdo de silica na massa. J& o quartzito, de acordo com Klein e Dutrow (2012), ¢ uma
rocha compacta formada por graos de quartzo comprimidos.

Na industria de revestimentos, os materiais refratarios dao uma série de propriedades
ao produto. Na conformacdo da peca, o quartzo “atua diminuindo a plasticidade da massa em
virtude das particulas de silica (Si0,)” (CAVALCANTE; FERREIRA; YADAVA, 2008, p.
30). Todavia, Oliveira e Hotza (2015) expdem que estes materiais aumentam a
permeabilidade do corpo ceramico e reduzem a retragdo e o tempo de secagem. O aumento da
permeabilidade do suporte ceramico facilita evaporacdo da dgua durante a secagem das pegas
e as desgaseificacdoes na etapa inicial da queima (MODESTO; BARBOSA JR, 2001).
Segundo Cavalcante, Ferreira e Yadava (2008), a estrutura cristalina do quartzo proporciona
estabilidade a massa durante as etapas de secagem e queima. No que tange aos porcelanatos
ndo-esmaltados, Sanchéz (2003) defende que, quando ha poucas impurezas em sua

composi¢do, o quartzo (tal qual o feldspato) proporciona maior grau de brancura, bom
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desenvolvimento da cor e porosidade minima ao produto final. Ademais, Oliveira (2000)
ressalta que a fundamental fun¢do do quartzo ¢ ajustar o coeficiente de expansdo térmica.
Apesar de proporcionar algumas vantagens, o emprego do quartzo deve ser
moderado. Seu excesso, segundo Martin (2004), pode provocar defeitos dimensionais e
estruturais no produto final. Oliveira e Hotza (2015) lembram ainda que o emprego de
materiais refratarios reduz a resisténcia mecanica das placas ceramicas a verde e a queimado.
Por fim, Riella (2010) ressalta ainda que o quartzo sofre uma transformagao polimorfica a
temperatura de 573°C. Embora ndo acarrete conseqiiéncias graves, ¢ aconselhavel que a
passagem por esta temperatura seja lenta, especialmente no resfriamento do produto, para nao

provocar trincas no suporte (RIELLA, 2010).

2.2.2 Subprodutos

2.2.2.1 Residuos crus

Os residuos crus abrangem ‘“restos de matérias-primas, aditivos e pecas cruas”
(MONFORT; ENRIQUE, 1996, p.16). Em outras palavras, enquadram-se como residuos crus
todos os materiais que ainda ndo passaram por transformacgdes na etapa de queima. Por
apresentarem a mesma composicao da massa ceramica, Modesto et al. (2003) explicam que ¢
comum retroalimentd-los ao processo de fabricagdo como se fossem uma matéria-prima, sem

que tal pratica cause maiores problemas.

2.2.2.2 Residuos queimados (chamote)

Vieira, Souza e Monteiro (2004) atribuem o termo “chamote” ao produto cerdmico
descartado pos-queima. Converte-se em chamote, na visao de Modesto et al. (2003), todo o
produto acabado que ¢ descartado por apresentar falhas. Felipe-Sesé, Eliche-Quesada e
Corpas-Iglesias (2011) comentam que o chamote ¢ uma potencial fonte de oOxidos, em
especial, de silica. A grande relevancia da silica para a ceramica abre uma importante
possibilidade de reciclagem deste subproduto.

Dadas estas caracteristicas, o chamote pode ser triturado e utilizado na etapa de
preparagdo de massa como se fosse uma matéria-prima (CAVALCANTE; FERREIRA;
YADAVA, 2008; MEDRI, LANDI, 2014). No corpo ceramico, apresenta a capacidade de

aumentar a permeabilidade do suporte e facilitar a eliminagdo dos gases produzidos no
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interior da peca durante a etapa de queima (MODESTO; BARBOSA JR, 2001). Seu emprego
auxilia no fornecimento de resisténcia estrutural ao corpo ceramico (MEDRI, LANDI, 2014).
Como ja passou por processo de sinterizagdo, o chamote pode ser empregado como uma fonte
de material inerte. Neste sentido, Felipe-Sesé, Eliche-Quesada e Corpas-Iglesias (2011)
mostram que o chamote perde pouca massa quando aquecido e mantém um comportamento
térmico com poucas oscilacdes. Conforme expdem Andreola et al. (2016), o chamote também
atua na redugdo de plasticidade e ajuda a controlar o encolhimento durante a secagem.
Entretanto, a retroalimentacdo de quebras queimadas deve ser ministrada com
cautela. De acordo com Modesto et al. (2003), por ser muito duro, o chamote tende a
dificultar a operagdo de moagem. Além disso, Campelo et al. (2006) mostram que a adigdo de
chamote 4 massa tende a aumentar a absor¢ao de dgua e diminuir o percentual de retragdo que
a peca ceramica sofre apds a queima. A presenca de quebras queimadas na constituicao da
massa ceramica tende ainda a diminuir a densidade aparente das pegas, aumentar a porosidade
e diminuir a resisténcia mecanica das mesmas ap6s a queima (CASAGRANDE et al., 2008).
Casagrande et al. (2008) explicam que estes efeitos podem ser contornados através do
aumento de pressdo de compactagdo, durante a etapa de conformagdo, ou com o aumento da
temperatura de queima, mas em ambos 0s casos, acarretar-se-4 maior desgaste nos
equipamentos e aumento nos custos de producdo. Por fim, a adi¢do de chamote também
diminui a compressibilidade da massa na conformacgao, o que pode ocasionar o surgimento de

defeitos no produto final (SANCHEZ, 2003).

2.2.2.3 Lamas do tratamento de dguas

De acordo com Monfort e Enrique (1996), as “lamas” compreendem todos os
subprodutos so6lidos oriundos do tratamento de limpeza de 4dguas residuérias. Dinger e Kargi
(2000) explanam que os efluentes ceramicos consistem de uma grande quantidade de sélidos
suspensos ¢ dissolvidos em dgua. Normalmente, estes efluentes sdo drenados ao longo da
linha de producdo (AL HOSENY et al.,, 2018). Ao chegar a estacdo de tratamento de
efluentes, as particulas suspensas sdo separadas da agua por precipitagdo, gerando agua
clarificada e um residuo so6lido: a lama (DINCER; KARGI, 2000; MODESTO et al., 2003).
Por isso, Al Hoseny ef al. (2018) definem as lamas como sendo o sedimento procedente da
decantacdo de particulas suspensas nas aguas do processo de fabricagdo ceramica.

As lamas s3o compostas de uma mistura de residuos oriundos da preparagdo do

suporte ceramico e do setor de decoracao (MENEZES; NEVES; FERREIRA, 2002). Contém
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tanto particulas grossas (feldspato, quartzo e produtos defeituosos moidos) quanto particulas
finas (minerais de argila, como caulinita e mica) (AL HOSENY et al., 2018). Adicionalmente,
as lamas também podem conter elementos perigosos, como cadmio, chumbo, cromo, fluoretos
e sulfatos — o que as classificam como sendo um residuo solido ndo inerte (classe II da norma
ISO 10.0004:1997). Dada a periculosidade destes compostos, o destino mais comum dos
residuos lamacentos é o descarte em aterros sanitarios (FERNANDES; OLIVEIRA; HOTZA,
2003). Seu descarte, entretanto, constitui um problema sério devido a sua grande quantidade
produzida a cada ano e ao crescente custo de disposi¢ao final, além de representar um risco ao
meio ambiente (AL HOSENY et al., 2018).

No que tange a sua reciclagem, Monfort ¢ Enrique (1996) sugerem que as lamas
podem ser reaproveitadas no proprio processo ceramico de dois modos: retroalimentando-as
na preparacao de massa; ou utilizando-as como matéria-prima na fabricagdo de fritas e
esmaltes. De acordo com Costa, Ribeiro e Labrincha (2002), a composi¢do quimica das lamas
¢ semelhante a mistura de matérias-primas que as originaram e, por isso, a sua
retroalimentagdo no processo ¢ facilitada. Quando reciclada na propria massa, as lamas lhe
dotam fundéncia, fruto da presenca de metais em particulas de tamanho diminuto (COSTA;
RIBEIRO; LABRINCHA, 2002). O aumento da fusibilidade ¢ interessante, pois, segundo
Riella, Franjndlich e Durazzo (2002), os materiais fundentes na massa ceramica ajudam a
diminuir a porosidade da peca empregando-se temperaturas menores de queima. Contudo,
Melchiades et al. (2001) mostram que os fundentes estdo relacionados a deformagdes
dimensionais, especialmente nos produtos greisificados e, portanto, devem ser utilizados com
parcimonia. Quando o processo produtivo ¢ dotado de duas estagdes de tratamento, sendo
uma destinada ao efluente de fabricacdo de suporte e outra ao efluente de esmaltacdo, as
lamas da segunda estacdo podem ser aproveitadas na fabricagdo de novos esmaltes ou de
fritas (FERNANDES; OLIVEIRA; HOTZA, 2003; MONFORT; ENRIQUE, 1996).
Entretanto, Casagrande et al. (2008) recomendam este tipo de reutiliza¢do para a produgao de
esmaltes de tons escuros, uma vez que, de acordo com Monfort e Enrique (1996), ha grande
heterogeneidade de componentes nas lamas. As lamas de esmalte também podem ser
empregadas para substituir os feldspatos nas massas ceramicas. Wannagon, Sornlar e
Choeycharoen (2012) mostram que € possivel substituir até¢ 100% do feldspato na formulagao

de massa de um revestimento greisificado por lodo de esmalte ceramico.

2.2.3 Metodologias de desenvolvimento de produtos
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2.2.3.1 Planejamento de misturas

O proposito de um planejamento de experimentos € obter modelos para correlacionar
as variaveis de resposta com as variaveis de entrada (CORONADO; SEGADAES; ANDRES,
2014). Quando tais planejamentos sdo aplicados a misturas de componentes, percebe-se uma
importante particularidade: as propriedades da mistura ndo sdo definidas pelas quantidades
totais de seus componentes, mas sim pelas propor¢gdoes destes (BARROS NETO;
SCARMINIO; BRUNS, 2007). Por esse motivo, Bahiense et al. (2008) informam que nas
misturas, os componentes variam em termos percentuais, mas a soma total destes sempre sera
100%. Assim, quando as condi¢des do processo sdo mantidas constantes, as propriedades dos
produtos (variaveis de resposta) sdo determinadas pela propor¢ao dos componentes na mistura
(variaveis de entrada) (CORONADO; SEGADAES; ANDRES, 2014).

Embora se possam estudar misturas com dois, com trés ou com mais de trés
componentes, este ultimo ¢ uma extensao do penultimo, que por sua vez ¢ analogo ao
primeiro (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2007). No estudo da ceramica, ¢ comum
empregar-se misturas triaxiais, uma vez que as matérias-primas habitualmente podem ser
divididas em trés grupos, de acordo com o diferente papel que exercem durante o
processamento: plastico (argilas), fundente (feldspato) e enchimento (quartzo) (CORONADO;
SEGADAES; ANDRES, 2014). Dada a importincia das composi¢des triaxiais para a
ceramica, abordar-se-4, nesta se¢do, apenas a metodologia para misturas ternarias.

Neste contexto, o primeiro passo para implementacdo da metodologia, de acordo
com Barros Neto, Scarminio ¢ Bruns (2007), consiste em descrever o modelo. Para Calado e
Montgomery (2003), os modelos mais utilizados para misturas sdo: linear, quadratico, cubico
completo e ctbico especial. Depois, faz-se “um planejamento experimental, especificando as
composi¢des das misturas a serem estudadas. Esse planejamento tem como objetivo testar os
parametros do modelo testado com o minimo de erro” (BARROS NETO; SCARMINIO;
BRUNS, 2007, p. 189). A escolha dos pontos experimentais pode ser feita de dois modos,
segundo Calado e Montgomery (2003): (a) simplex-lattice, ou (b) simplex-centroide. O
primeiro, mostram Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007), considera seis pontos
experimentais (um em cada componente puro € um para cada mistura binaria); ja o segundo ¢
usado principalmente para modelos cubicos e considera sete pontos experimentais, sendo os
seis pontos do primeiro e mais um ponto central. A Figura 3 ilustra as diferengas entre

simplex-lattice, ou (b) simplex-centroide.



42

Figura 3 — Localizagdo dos pontos experimentais no grafico de misturas ternarias: simplex-lattice para modelo

(a) linear e (b) quadratico; e (c¢) simplex-centroide para modelo cubico

(x;=1) (x;=1)

(Xx,=1) {X,) (x,=1)

Fonte: Adaptado de Bahiense ef al. (2008).

Realizados os ensaios, expdem Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007), avalia-se o
ajuste dos modelos frente aos resultados experimentais e plotam-se os modelos em graficos
ternarios, onde cada vértice representa um componente puro e cada aresta representa a mistura
binaria entre dois componentes. Dentre todos, serd escolhido para representar o sistema
aquele modelo que estatisticamente melhor descrever a realidade.

De modo geral, o planejamento de misturas ¢ bastante empregado no
desenvolvimento de produtos ceramicos. Menezes et al. (2008) exprimem que tal metodologia
¢ uma ferramenta poderosa para o planejamento e analise de experimentos, permitindo avaliar
a influéncia dos componentes da mistura sobre as propriedades tecnologicas. Correia, Hotza e
Sedalhaes (2004), por sua vez, mostram que o planejamento de misturas ternarias permite o
calculo de modelos de regressdo relacionando a composicdo do corpo ceramico com
parametros de controle — como a retragdo linear e a absor¢do de agua. Desta forma, a
metodologia pode ser utilizada para selecionar a melhor combinacao de trés matérias-primas
capaz de produzir, sob condi¢des constantes de processamento, um corpo cerdmico com
propriedades especificadas. Correia et al. (2009) ainda acrescentam que o emprego desta
metodologia na fabricacdo de cerdmicas possibilita a previsao dos efeitos causados por uma
mudanca nas matérias-primas, ou em suas propor¢des, nas varias etapas de processamento

produtivo.

2.2.3.2 Tentativa € erro

Trabalhos como os de Modesto et al. (2003), Vieira, Souza ¢ Monteiro (2004),
Godinho, Holanda e Silva (2005) e Casagrande et al. (2008) valem-se deste método. Nele, os
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percentuais dos componentes da massa sdo variados aleatoriamente. A cada mudanga na
composicdo, parametros de interesse sdo avaliados. Ao final do trabalho, elege-se a
composi¢ao que apresentou os melhores resultados. Embora bastante simples, o método
tentativa e erro nao indica necessariamente o ponto 6timo do sistema — neste caso, 0 ponto
otimo pode ser entendido como sendo a composi¢do de cada componente que propiciara as
melhores respostas dos parametros de interesse. Ele apenas aponta qual das composicdes
testadas apresentou os melhores resultados. Por isso, ¢ interessante refinar os resultados
obtidos. Neste sentido, Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007) aconselham utilizar modelos
de otimizacdo como a metodologia de superficies de resposta ou o método simplex

sequencial.
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3. MATERIAIS E METODOS

A pesquisa foi planejada para ser realizada em trés etapas, conforme o diagrama

apresentado na Figura 4.

Figura 4 — Metodologia de pesquisa empregada no desenvolvimento de produto ceramico ecologico

Desenvolvimento Produtes
dos novos Validagdo cerdmicos
produtos ecoldgicos

Caracterizagdo

dos subprodutes

Fonte: O autor (2019).

A primeira das etapas consistiu em caracterizar os subprodutos a serem utilizados —
chamote, lamas do tratamento de dguas residuarias e residuos crus — bem como suas misturas.
A segunda etapa refere-se ao desenvolvimento dos novos produtos, onde se valeu da
modelagem matematica dos dados angariados durante a etapa de caracterizagdo para se obter
formulagdes de massa de produtos ecologicos. Por fim, a validagdo buscou reproduzir em

laboratério os produtos ecoldgicos obtidos na segunda etapa.

3.1 CARACTERIZACAO DOS SUBPRODUTOS

Sendo a maior etapa desta pesquisa, a caracterizagdo consistiu na determinacdo de
uma série de pardmetros experimentais necessarios para se identificar as propriedades dos
subprodutos e de suas misturas, de modo a gerar subsidios que permitissem o
desenvolvimento dos novos produtos na etapa posterior. Dado sua complexidade, esta etapa
foi subdividida em oito fases. A Figura 5 ilustra as subdivisdes desta etapa, bem como as

condi¢des operacionais e ensaios laboratoriais relacionados a cada uma destas:
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Figura 5 — Fases da etapa de caracterizagao

FASES DA =
CARACTERIZAGAO CONDICOES OPERACIONAIS ENSAIOS / CONTROLES
Coleta e secagem dos _ L 44m0 - Umidade (%)
Secagem & 110°C, por 24h - Pesiduo bruto 45 um (%)

Caracterizagdo - Ana\\'s'e. ‘Y’zr'ml'c?: TG, DTA
térmica, quimica e - - Alnc.lllsz quimica: FRX
- Andlise estrutural: MEV
estrutural

Preparagéo das - 1.000 g/ fermulagdo -
formulagdes-teste

- Residuo de moagem
- Moinho gira-jarro de 3L

dmi #45 %): 2,0-30
HiEmsan @ um'lvdc s - 35% de sélidos na barbotina #m (%): 2.0-3. .
formulagdes - Tempo de moagem (min)

- Secagem & 110°C. por 24h
- Destorroamento #850 um - Umidade (%): 6,0-7.0
- Retirada de grumos #2380 um

Secagem,
destorroamento e

umidificagdo

- Desaeragdio: 50 kgf/em?
. - Pressdo varidvel: -
Conformaggo 250, 325, 400 kgf/cm®

| - Secagem & 110°C, por 24h | | - Densidade aparente (g/em?)

- Taxa aquecimento: 10°C/min
- Permanéncia: 4 min
- Temperatura varidvel:
1120, 1160, 1200°C
- Exigéncias normativas

- Perda ao foge (%)
- Contragdo linear (%)
- Absorgdo de dgua (%)
- Densidade aparente (g/cm*)

Fonte: O autor (2019).

A primeira das fases visava coletar e realizar a secagem dos subprodutos. Nela, os
trés subprodutos foram coletados em uma grande fabricante de revestimentos cerdmicos do
sul do Estado de Santa Catarina, que gentilmente os cedeu para desenvolvimento deste
trabalho. Apos a coleta, os subprodutos foram secos a 110°C em estufa laboratorial por, no
minimo, 24 horas. Ao final desta fase, mensurou-se a umidade in natura e o residuo bruto em
malha com abertura de 45pum de cada um dos materiais, conforme metodologia disposta no
Apéndice A deste trabalho. Ressalta-se que a umidade in natura ¢ importante para determinar
a facilidade de manuseio do subproduto dentro do ambiente fabril. J4 o residuo bruto ¢ um
importante indicador do gasto energético que sera demandado durante a operagdo de moagem
dos subprodutos.

A fase de caracterizacgdo tinha por objetivo mapear as propriedades dos subprodutos
coletados, visando-se planejar as proximas fases da pesquisa. Para facilitar a abordagem, as
analises de caracterizacdo foram reunidas em trés grupos: (a) andlise térmica; (b) andlise
quimica; e (c) analise estrutural. A andlise térmica envolveu os ensaios de analise
termogravimétrica (TG) e de andlise térmica diferencial (DTA), os quais foram realizados
empregando-se um analisador térmico da marca Netzsch, modelo STA 449 F3 Jupiter. As

analises foram realizadas em amostras secas in natura, na forma de po, empregando-se taxa
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de aquecimento de 10°C/min e temperatura méxima de 1.200°C em atmosfera ambiente. Ja a
analise quimica abarcou a determinacdo da composi¢do quimica, em termos de 6xidos, por
meio de espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX). A andlise foi executada em
equipamento da marca PANalytical, modelo Epsilon3, empregando pastilhas prensadas a seco
das amostras in natura dos trés subprodutos estudados. Por fim, realizou-se a analise
estrutural nos subprodutos, a qual contemplava a realizacdo de ensaios de microscopia de
varredura eletronica (MEV). O ensaio foi realizado em pequenos pedagos secos (fragmentos)
retirados aleatoriamente dos subprodutos in natura. No caso das lamas, que ndo apresenta
fragmentos em sua composi¢ao, foi necessario formar uma pastilha por prensagem a seco para
que as mesmas pudessem ser analisadas no microscopio. Para todos os subprodutos
analisados, empregou-se um equipamento da marca JEOL, modelo JSM-6390LV, a 15kV,
onde as amostras foram ampliadas 500, 1.500 e 5.000 vezes.

A fase de preparacdo das formulagdes-teste marca o inicio da caracterizagdo fisica
dos subprodutos e de suas misturas. O primeiro passo desta fase consistiu em definir uma
metodologia para tal. Objetivava-se, com isto, estabelecer critérios para caracterizar 0s
subprodutos em laboratério, de modo que os resultados obtidos ao final de todas as fases da
etapa de caracterizagdo servissem de subsidio para o desenvolvimento dos novos produtos.
Desta forma, optou por empregar o planejamento experimental do tipo simplex-centroide para
misturas ternarias. Embora tal metodologia seja cega quanto a ciéncia ceramica e ao equilibrio
de fases, sua capacidade de discernir efeitos sinérgicos e antagonicos de varidveis pode ser
muito Util quando se trata de explorar alternativas para reutilizagdo de subprodutos
(CORONADO, SEGADAES E ANDRES, 2014). Assim sendo, por meio desta metodologia
foram estudadas as caracteristicas fisico-quimicas dos trés subprodutos da fabricacao de
porcelanato em questdo, bem como de suas misturas (doravante denominadas como
formulagdes-teste ou formula¢des de massa), totalizando sete composicdes, a saber: (a) uma
formulacao para cada componente puro; (b) trés formulagdes para misturas binarias de igual
proporcao entre os componentes; € (c) uma composicao ternaria em iguais proporcdes de
componentes. Este procedimento permitiu caracterizar os subprodutos de modo amplo,
apurando tanto suas propriedades individuais, como também os efeitos sinérgicos e
antagénicos de suas misturas. A imagem apresentada na Figura 6 ilustra as formulacdes
desenvolvidas em um grafico ternario caracteristico dos planejamentos do tipo simplex-

centroide.
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Figura 6 — Localizagdo dos pontos experimentais no grafico de misturas ternarias simplex-centroide

Chamote
rx,=1)

Chamote x Quebras cruas

(X,)

Chamote x Lamas
(X, )

Chamote x Lamas x Quebras cruas

('\:':: )

Lamas Lamas x Quebras cruas Quebras cruas

(x,=1) (X, ) (x=1)

Fonte: Adaptado de Bahiense et al. (2008).

Em termos percentuais, as sete formulagdes teriam a composi¢do exposta na Tabela

Tabela 3 — Formulagdes de massa empregadas no desenvolvimento de produto ceramico ecologico

Subprodutos de porcelanato utilizados (%)

Formulacao Tipo de Mistura
Chamote Lamas Quebras cruas
FC Pura 100,0 - -
FL Pura - 100,0 -
FR Pura - - 100,0
FCL Binaria 50,0 50,0 -
FCR Binaria 50,0 - 50,0
FLR Binaria - 50,0 50,0
FCLR Ternaria 33,3 33,3 33,3

Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode observar na Tabela 3, adotou-se uma notacdo para simplificar a
nomenclatura das formulacdes de massa desenvolvidas. Neste sentido, atribuiu-se “C” as
formulacdes que empregam chamote, “L” aquelas que empregam lamas, e “R” as formulas
que empregam residuos crus. A combina¢do de letras em pares ou em trio denota que a
formulag@o em questdo consiste em uma mistura bindria ou ternaria, respectivamente.

Definidas as composigdes, ainda na fase de preparagdo das formulagdes-teste, os
subprodutos secos foram destorroados e pesados segundo a proporcdo estabelecida no
planejamento simplex-centroide (Tabela 3), de modo a constituir as sete formulagdes de

massa anteriormente citadas, cada qual com 1.000g.
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A moagem de cada uma das formulagdes de massa se realizou a imido, em moinho
gira-jarro de porcelana da marca Servitech com volume de 3L e rotacdo de 64rpm. Todas as
moagens foram realizadas na propor¢do de 65% de 4gua para 35% de sélidos (em massa),
visando-se dispensar o uso de defloculantes. Como elemento moedor, empregou-se uma carga
calibrada de bolas de alumina de alta densidade, nas quantidades e proporcdes indicadas na
Tabela 4. A operagdo foi conduzida até que a fracdo ndo moida (residuo de moagem)
estivesse compreendida entre 2,0 e 3,0% em malha de abertura 45um. A metodologia
empregada na execucao do ensaio de residuo de moagem encontra-se no Apéndice A deste

trabalho.

Tabela 4 — Distribui¢do de elementos moedores nos moinhos de laboratorio

Quantidade
Tamanho Diametro (mm)
Em peso (g) Em percentual (%)
Pequeno 14 1.380 60,0
Médio 20 690 30,0
Grande 30 230 10,0
Total - 2.300 100,0

Fonte: O autor (2019).

Terminadas as moagens, as barbotinas obtidas pela mistura de dgua e subprodutos
foram secas em estufa a 110°C até peso constante. Uma vez secos, os materiais moidos foram
destorroados e peneirados em tamiz de abertura 850um, a fim de retirar grumos passiveis de
prejudicarem as operacdes posteriores. Com auxilio de uma pipeta, adicionou-se 7% de agua
(em base Umida) aos materiais moidos para que, no momento da conformagdo, estes
apresentassem umidade entre 6 e 7%. ApOs esta operagdo, as formulagdes foram granuladas
em malha de abertura 2.380um, sendo posteriormente acondicionadas em recipientes fechados
para homogeneiza¢do da umidade por, no minimo, 48 horas.

Finda esta fase, as formulagdes foram conformadas em prensa hidraulica, de modo a
se obter um conjunto de corpos de prova cilindricos de, aproximadamente, 10g de massa e
40mm de didmetro, para a realizacdo dos ensaios fisicos (relacdo de peso por area igual a 0,8
g/cm?). A operacdo de conformagdo se deu em duas fases. A primeira, denominada
desaeracdo, consistiu em submeter os pds a pressao especifica de 50 kgf/cm? com o intuito de
diminuir significativamente a quantidade de ar que ficaria oclusa no interior do corpo de

prova por ocasido da conformagdo e, assim, diminuir a incidéncia de alguns defeitos.
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Imediatamente apds a desaeragdo, realizou-se a compactacdo propriamente dita, onde foi
aplicada a pressdo de conformacgdo. Com o intuito de se confeccionar diagramas para melhor
estudar esta operacdo, definiu-se que a conformagdo se daria em trés pressoes especificas
distintas: 250, 325 e 400 kgf/cm?.

Na sétima fase da etapa de caracterizacdo, os corpos de prova foram secos em estufa
a 110°C por 24 horas ou até peso constante e, posteriormente, submetidos ao ensaio de
densidade aparente por empuxo de mercurio, conforme preconizado no trabalho de Dal B0,
Neves e Amaral (2002). Este ¢ um dos ensaios mais importantes da induastria de placas
ceramicas, haja vista que a densidade aparente influi de maneira decisiva na contragdo linear,
na absorc¢do de agua, na deformacao piroplastica e na resisténcia mecanica da peca prensada.
Desta forma, por meio da execugdo do referido ensaio, pode-se prever o comportamento das
pecas prensadas em diferentes etapas do processo de manufatura (DAL BO; NEVES;
AMARAL, 2002). O método de ensaio utilizado se encontra no Apéndice A deste trabalho.

Posteriormente, os corpos de prova foram queimados em forno laboratorial em
distintas temperaturas maximas, a saber: 1.120, 1.160 e 1.200°C. Tal qual observado na etapa
de conformacao, esta medida permite a confec¢do de diagramas de queima que proporcionam
uma melhor compreensdo da referida operagdo. Independentemente da temperatura maxima
empregada, todas as queimas foram realizadas com taxa de aquecimento de 10°C/min e tempo
de permanéncia na temperatura maxima de 4 minutos. Ao seu final, os corpos de prova foram
submetidos aos ensaios de: perda ao fogo, contragdo linear, absorcao de dgua, resisténcia a
flexao e densidade aparente por empuxo de merctrio. Com excegdo deste ultimo, que se valeu
da metodologia apresentada no trabalho de Dal B6, Neves e Amaral (2002), a execucao dos
demais os ensaios valeram-se das diretrizes da norma NBR 13.818:1997 (ABNT, 1997) ou da
metodologia de analise empregada por Livramento et al. (2017), conforme se pode evidenciar
no Apéndice A deste trabalho.

Finalizadas todas as fases da etapa de caracterizacdo, os resultados coletados foram
tratados estatisticamente e plotados em graficos ternarios com auxilio do programa
computacional StatSoft Statistica 7. O mesmo software foi utilizado para gerar modelos
matematicos capazes de descreverem o comportamento dos pardmetros analisados com
significancia estatistica de 95%. Com o comportamento devidamente mapeado de todos os
parametros estudados, para todas as formulacdes-teste e condi¢cdes operacionais, reuniram-se

subsidios suficientes para se passar a etapa de desenvolvimento dos novos produtos.
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3.2 DESENVOLVIMENTO DOS NOVOS PRODUTOS

Etapa mais importante da pesquisa, o desenvolvimento de novos produtos almejava
empregar os resultados reunidos durante a caracterizagao dos subprodutos para projetar no
minimo um revestimento cerdmico ecoldgico que atendesse as diretrizes das normas ISO
13.006:2018 e NBR 13.818:1997. Tal projeto consistiu na defini¢do de formulagdes de massa,
bem como na escolha das condi¢des operacionais Otimas em termos de pressdo de
conformagdo e temperatura de queima, mediante analise dos modelos matematicos de
caracterizagdo dos subprodutos e suas misturas. Haja vista a complexidade envolvida, a etapa

foi subdividida em trés fases, conforme mostra a Figura 7.

Figura 7 — Fases da etapa de desenvolvimento dos novos produtos

FASES DO =
DESENVOLVIMENTO CONDIGCOES OPERACIONAILS ENSAIOS / CONTROLES

Subsidios de selegdo:
- técnico: normas;
- fincanceire: custos;
- produtivo: DFM

Selegdo dos
parametros de
interesse

Modelagem - Emprego do software
matemdtica dos noves StatSoft Statistica
produtes

- Novos produtos devem
Obtengdo das atender ds normas;
formulag@es e - Definigéio de pressdo e

condigdes ¢timas temperatura étimas

Fonte: O autor (2019).

Como a quantidade de parametros avaliados durante a etapa de caracterizacdo era
muito vasta, a primeira fase desta etapa consistiu em selecionar os pardmetros de interesse
dentre todos os arrolados. A escolha dos parametros levou em consideragao critérios técnicos,
financeiros e produtivos, os quais empregaram como subsidios, respectivamente: as normas
ISO 13.006:2018 e NBR 13.818:1997; os custos de producdo; e a metodologia Design for
Manufature (ou simplesmente DFM).

Na fase seguinte, os modelos matemadticos obtidos ao final da etapa de caracterizagdo
para os parametros de interesse foram cruzados com auxilio do programa computacional
StatSoft Statistica 7. Deste cruzamento, obtiveram-se graficos ternarios sobrepostos, 0s quais
revelaram uma ou mais formulagdes passiveis de serem desenvolvidas em laboratorio. Da
analise de tais graficos, determinou-se: (a) a classe de produto ceramico (Bla, Blb, Blla, BIIb

ou BIII) mais propicia a ser obtida empregando-se os subprodutos estudados; (b) as condigdes
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operacionais 6timas para cada formulacio potencial; (c) os custos relacionados a fabricagao;
(d) estimativas do tempo de moagem das formulagdes potenciais; e (e) os limites de aceitacao
estatistico dos parametros de interesse em cada formulagao potencial no nivel de significancia
de 95%.

Na fase de obtengdo das formulacdes e condigdes Otimas, empregaram-se o0s
subsidios levantados na fase de modelagem matematica para se determinar formulagdes de
massa ecologicas com potencial para constituir um novo produto, bem como as condigdes de
operagdo otimas que as favorecem, em termos de pressdo de prensagem e de temperatura de

queima. Uma vez identificadas, estas formulag¢des foram reproduzidas na etapa de validagao.

3.3 VALIDACAO

Na ultima etapa da pesquisa, denominada como validagdo, as composi¢des obtidas na
etapa de desenvolvimento dos novos produtos foram reproduzidas em laboratério sob suas
condi¢des Otimas de trabalho. Tinha por objetivo avaliar a robustez do planejamento
experimental do tipo simplex-centroide para o desenvolvimento de produtos e validar os
resultados obtidos pelos modelos matematicos. Assim como realizado com as demais etapas
desta pesquisa, a valida¢do também foi subdivida em fases, conforme ilustrado no fluxograma

da Figura 8.

Figura 8 — Fases da etapa de validacdo

FASES DA
VALIDAGAO

CONDIGOES OPERACIONAIS ENSAIOS / CONTROLES

- Ensaios fisicos previstos na

Reprodugéio
laboratorial das
formulagdes-ctimas

Avaliagdo estatistica
dos resultades

Fonte: O autor (2019).

Na primeira delas, as formulagdes eleitas ao final da etapa de desenvolvimento dos

novos produtos foram submetidas as mesmas fases e ensaios previstos na etapa de

- Procedimente empregade na
etapa de caracterizagdo, sob as
condigdes-dtimas de trabalho

etapa de caracterizagdo;

- Ensaics adicionais:
granulometria, absorgdo de dgua
(ASTM), resisténcia & flexdo:
- Andlise estrutural: MEV, DRX.

- Emprego do software
StatSoft Statistica

Y
- A luz dos modelos
mateméticos e das exigéncias
normativas
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caracterizagdo dos subprodutos, empregando-se as condi¢des-Otimas de pressdo de
compactacao e de temperatura de queima.

Adicionalmente, realizaram-se nesta fase os ensaios de: distribuigdo granulométrica;
determinagdo do modulo de resisténcia a flexao, conforme preconiza a norma NBR
13.818:1997; e absor¢do de agua, segundo a norma americana ASTM C373-88. No caso do
ensaio de distribuicdo granulométrica, as amostras das formulacdes eleitas — apds serem
moidas, secas e granuladas — foram diluidas em agua, de modo a formar uma suspensao
passivel de ser analisada em um equipamento a laser da marca Cilas, modelo 1064. O
equipamento operou com laser de comprimento de onde de 820nm, determinando a
distribui¢do de tamanhos pelo método Mie. A determinacdo do mddulo de resisténcia a flexao
empregou corpos de prova retangulares de 30mm X 60mm, confeccionados especialmente
para este fim ¢ sob as mesmas condigdes de processamento daqueles utilizados para a
caracterizagdo fisica. O ensaio foi realizado empregando-se um crometro da marca Gabrielli,
modelo CRAB 424, segundo a metodologia definida na norma NBR 13.818:1997. Ja a
absorc¢ao de 4gua segundo a normativa americana valeu-se das mesmas amostras empregadas
nos demais ensaios de validagdo. A metodologia utilizada tanto na determinacdo do mddulo
de resisténcia a flexdo quanto da absor¢do de dgua segundo a norma ASTM C373-88 estio
descritas em detalhes no apéndice A deste trabalho.

Ao final da fase de reproducdo laboratorial das formulagdes-6timas, os corpos de
prova das composi¢des desenvolvidas foram submetidos a analises estruturais, com o objetivo
de se avaliar a estrutura fisico-quimica dos novos produtos. Neste contexto, duas foram as
analises realizadas: a difracdo de raios X (DRX) e a microscopia de varredura eletronica
(MEV). O ensaio de difragao de raios X foi realizado nas amostras sinterizadas (p6s-queima),
em um difratdmetro Rigaku, modelo Miniflex II, utilizando-se radiagao CuKa, 30kV e 15mA.
As amostras foram analisadas valendo-se da faixa de varredura angular (20) variando de 3 a
90°, com incremento angular de 0,02° e velocidade angular de 1°/min. A microscopia de
varredura eletronica foi realizada a 15kV em um equipamento da marca JEOL, modelo JSM-
6390LV, onde os corpos de prova a seco e pos-queima foram ampliados 500, 1.500 e 5.000
vezes.

Na fase de avaliagdo estatistica, os dados coletados na fase anterior foram validados
estatisticamente com auxilio do programa computacional StatSoft Statistica 7, de modo a
ratificar a significancia dos resultados no nivel de 95% de confianga. Caso os resultados se
apresentassem dentro da faixa de significancia estatistica, o modelo seria validado; do

contrario, seria rejeitado.
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Por fim, todos os resultados levantados ao longo da corrente etapa foram analisados,
onde se pdde concluir acerca da viabilidade de se empregar subprodutos da fabricagdo de
porcelanato para o desenvolvimento de um ou mais produtos ecoldgicos. Esta apreciacao
levou em conta as previsdes realizadas pelos modelos matematicos obtidos na etapa de
caracterizagdo, bem como o atendimento aos requisitos técnicos definidos nas normas ISO

13.006:2018 e NBR 13.818:1997.



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 NOTACAO UTILIZADA PARA OS RESULTADOS
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Durante a pesquisa, uma grande quantidade de dados foi coletada. Em cada coleta,

variou-se a composicdo da formulagdo de massa, a pressdo empregada na compactacdo dos

corpos de prova e a temperatura de queima. A variagao de tantos elementos gerou um

universo de dados que demandaram a ado¢do de uma notagdo para melhor identifica-los

quando da sua apresentacao dos graficos terndrios. Assim, visando-se simplificar a exposi¢ao

dos resultados e facilitar sua abordagem, foram desenvolvidas notacdes para as formulagdes-

teste e para as condi¢des operacionais empregadas (pressdo de prensagem e temperatura de

queima). A Tabela 3, disposta no capitulo 3 deste trabalho, dispde sobre a notacdo empregada

para a nomenclatura das formulagdes-teste. Ja a Tabela 5 dispde sobre a notagdo utilizada para

as condicdes operacionais.

Tabela 5 — Notacao simplificada das condigdes operacionais

Temperatura de

Pressao de compactacao (kgf/cm?)

queima (°C) 250 325 400
1.120 2A 3A 4A
1.160 2B 3B 4B
1.200 2C 3C 4C

Fonte: O autor (2019).

A combinacdo entre as notagdes das Tabelas 3 e 5 simplifica grandemente o

referenciamento dos resultados. Desta maneira, por exemplo, FCL 3B refere-se a formulagao-

teste obtida pela mistura binaria entre chamote e lamas, a qual foi compactada a 325kgf/cm? e

queimada a 1.160°C. Feito este adendo, apresentam-se a seguir os resultados coletados ao

longo da pesquisa, os quais foram agrupados segundo a etapa em que foram gerados.

4.2 CARACTERIZACAO DOS SUBPRODUTOS

A etapa de caracterizagdo promoveu a coleta dos dados mais essenciais da pesquisa,

os quais subsidiaram as etapas posteriores. Dentre estes, listam-se: umidade in natura dos

subprodutos, residuo bruto dos subprodutos em malha de 45um de abertura, analise térmica,
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analise quimica, analise estrutural, tempo de moagem, densidade aparente a seco e poOs-
queima, perda ao fogo, contra¢do linear, absorcdo de 4gua e custos de producdo. A
determinagdo dos parametros umidade in natura, residuo bruto, analise térmica, analise
quimica, analise estrutural, tempo de moagem e custo de produgdo foram realizados com uma
unica amostra e, portanto, ndo foi possivel realizar uma anélise estatistica mais apurada em
seus resultados. Dentre estes, foi possivel obter modelos matematicos capazes de descrever o
comportamento dos parametros umidade in natura, residuo bruto, tempo de moagem e custo
de produgdo. A qualidade destes modelos, porém, ndo pode ser testada devido a falta de graus
de liberdade para tal. Ja a determinagdo dos pardmetros absor¢do de agua, densidade aparente
a seco e pos-queima, perda ao fogo e contracdo linear se valeram de cinco réplicas — ou seja,
cada ensaio contou com cinco corpos de prova, permitindo-se uma melhor apuragao estatistica
destes. Todos foram submetidos a modelagem matematica, bem como a avaliagdo estatistica
acerca da qualidade dos modelos gerados.

Nos parametros que contaram com quintuplicata, a qualidade dos modelos
matematicos gerados foi testada computacionalmente por meio do emprego de andlise de
varidncia (ANOVA). Para cada um dos pardmetros analisados, em cada uma das formulagdes-
teste ¢ em cada uma das condi¢des operacionais, obtiveram-se trés modelos matematicos: um
linear, um quadratico e um cubico especial. Apos serem analisados por meio da ANOVA, foi
selecionado o modelo que apresentasse maior significancia estatistica ao nivel de confianga de
95%, o qual passaria a representar o comportamento daquele pardmetro nas etapas seguintes
da pesquisa. Embora todas as analises de variancia tenham sido realizadas, a apresentagao dos
seus resultados foi suprimida, haja vista que o grande numero de dados praticamente
inviabiliza sua exibi¢do. Por isso, ao longo deste capitulo, apresentam-se apenas os graficos
dos modelos matematicos que foram selecionados pela ANOVA para cada formulagdo-teste,
em cada uma das condi¢des operacionais estudadas. Os resultados utilizados para a confec¢ao
dos modelos matematicos, contudo, estdo listados juntamente de seus desvios padrdoes no
Apéndice B deste trabalho. Ja os coeficientes dos melhores modelos de cada um dos

parametros estudados podem ser encontrados no Apéndice C.

4.2.1 Aspecto visual dos subprodutos

Embora ndo se trate de um resultado propriamente dito, o aspecto visual dos

subprodutos in natura ¢ bastante importante. Por meio deste, ¢ possivel se ter ideia de

propriedades importantes dos subprodutos, como sua granulometria, sua umidade e sua
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estrutura fisica. Desta forma, a Figura 9 apresenta o aspecto visual dos subprodutos estudados

nesta pesquisa no momento em que os mesmos foram coletados no ambiente industrial.

Figura 9 — Aspecto visual do chamote, das lamas e dos residuos crus, respectivamente

Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode observar, o chamote se apresenta como um material granulado,
seco e bastante resistente. Tal aspecto ¢ fruto do processo de britagem, que ¢ realizado a fim
de diminuir os riscos de acidente durante a manipulagdo do chamote e facilitar sua disposi¢ao
como material de aterro. Observa-se ainda que os fragmentos de chamote apresentam
heterogeneidade de coloragdo e que, em alguns casos, o fragmento apresenta-se recoberto por
uma camada de esmalte ceramico. Isto denota que a unidade fabril que gerou o chamote
produz tanto porcelanatos naturais quanto esmaltados.

Ja as lamas mostram-se muito umidas, aglomerando-se com facilidade. Embora
alguns aglomerados sejam sensivelmente grandes, estes se desfazem com pouco esfor¢o. A
aglomeragdo das particulas ¢ resultado da filtroprensagem, operagdo realizada ao final do
tratamento de efluente para reduzir a quantidade de dgua nas lamas.

Os residuos crus, por sua vez, sdo compostos basicamente por pod atomizado,
fragmentos de pecas ceramicas que ndo conseguiram resistir aos esfor¢cos do processo de
fabricacdo e, em menor grau, restos de matéria-prima. Todos os componentes apresentam-se
bastante secos. Os fragmentos de pecas, embora ndo tenham passado por sinteriza¢do, sao
bastante resistentes aos esfor¢os. Entretanto, desfazem-se com facilidade quando adicionados

a agua.
4.2.2 Umidade in natura dos subprodutos
Mensurado na etapa de coleta dos subprodutos, logo apds a retirada dos rejeitos do

ambiente industrial, o indice de umidade in natura mostra quanta dgua adsorvida, em base

umida, os materiais apresentam. Embora tenha pouca importancia para o desenvolvimento de
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produtos em laboratdrio, este indice ¢ indicador importante para a industria, sendo utilizado
tanto como indicador de controle de processo quanto como fator de dimensionamento dos
equipamentos no setor de preparagcdo de massa (moagem).

Assim sendo, o grafico ternario a seguir, obtido para o modelo linear, mostra o
comportamento da umidade in natura no momento da coleta dos subprodutos. Ressalta-se que
o modelo linear foi empregado porque nao hé graus de liberdade suficientes para se estimar os
demais coeficientes do modelo. Por este mesmo motivo, a Figura 10 refere-se a uma predigao
do comportamento da umidade in natura, haja vista que nao foi possivel avaliar a aderéncia

do modelo aos pontos experimentais.

Figura 10 — Predi¢do da umidade (%) in natura dos subprodutos no momento da coleta

B 24 Residuos Crus
B 22 0,0051,00
Bl 20

18
% 16 0,25
114

0,75

0,75 0,25
1,00 0,00
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00

Chamote Lamas

Fonte: O autor (2019).

Ao se analisar o grafico, percebe-se que o maior valor de umidade foi registrado
pelas lamas de tratamento de efluentes, enquanto o menor valor refere-se aos residuos crus.
Este comportamento era esperado, ja que as lamas sdo obtidas pela floculagdo dos solidos
suspensos no efluente fabril, ao passo que os residuos crus sdo compostos por uma grande
quantidade de pds e materiais secos.

E interessante ressaltar que, de acordo com os principios do DFM defendidos por
Boothroyd, Dewhurst e Knight (2011), faz-se necessario priorizar as condi¢des operacionais
que facilitem a manufatura. Neste sentido, se a planta industrial responsavel por produzir os
produtos empregasse a moagem por via seca, seria interessante definir uma condicionante
para que o processo de desenvolvimento priorizasse materiais mais secos. Caso esta

empregasse a via umida como tecnologia de moagem, os produtos mais imidos apresentar-se-
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iam mais viaveis pela economia com adi¢do de agua. Como esta pesquisa foi realizada em
laboratério com o intuito de apurar a viabilidade de produgdo de placas cerdmicas
confeccionadas com subprodutos, sem que exista um processo produtivo para balizar o
projeto de produto, a condicionante relacionada a umidade in natura nao foi considerada

como relevante.

4.2.3 Residuo bruto dos subprodutos

O residuo bruto consiste na quantidade percentual de material in natura que fica
retido em malha de abertura 45um. Trata-se de importante indicador da demanda de esforgos
a serem exigidos da operagdo de moagem.

Pelos mesmos motivos que foram verificados na apuragdo da umidade in natura, o
modelo linear foi escolhido para expressar o comportamento do residuo bruto. Desta forma,
obteve-se o grafico disposto na Figura 11, o qual apresenta uma predicdo do comportamento

do residuo bruto dos subprodutos.

Figura 11 — Predigdo do residuo bruto (%) dos subprodutos em malha de abertura 45 um
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Fonte: O autor (2019).

Neste grafico, verifica-se que o maior percentual retido foi apresentado pelo
chamote, onde 95,20% do material ensaiado ndo foram capazes de passar pela tamiz. De fato,
conforme fora comprovado posteriormente durante a etapa de moagem, o chamote se mostrou
bastante grosseiro e resistente a choques e impactos, exigindo muita energia para ser

fragmentado. Este comportamento era esperado, ja que o porcelanato (tipologia que gerou o
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chamote) ¢ reconhecido pela sua alta qualidade técnica e estética — inclusive em termos de
resisténcia mecanica.

O menor percentual foi apresentado pelas lamas, que passam quase em sua totalidade
pela malha — restaram sobre a peneira apenas 4,84%. Dois sdo os principais motivos para tal
comportamento. O primeiro relaciona-se ao ponto da geracdo dos efluentes. Ao se avaliar ao
processo de produgdo, verifica-se que a grande maioria dos efluentes ¢ gerada apds a operacao
de moagem, quando a suspensdo ceramica ja estd finamente moida. Portanto, ¢ razoavel
inferir que os solidos carreados pelos efluentes apresentam tamanhos de grao diminutos. J& o
segundo motivo para o pequeno valor de residuo bruto das lamas esta relacionado ao modo
como os efluentes sdo conduzidos a planta de tratamento. Por usar muita dgua em seu
processo produtivo, as industrias ceramicas de revestimentos comumente coletam seus
efluentes em canaletas inseridas no piso da unidade fabril. Estes canais, longos e
relativamente profundos, conduzem os efluentes aos sistemas de tratamento. Haja vista as
grandes distancias a serem percorridas pelos efluentes nas canaletas, quase sempre em regime
de escoamento laminar, ha tempo e area suficientes para que os solidos suspensos mais
grosseiros sedimentem antes de chegar a estagdo de tratamento. Desta forma, tendem a chegar

a planta de floculacdo apenas os s6lidos mais finos.

4.2.4 Analise termogravimétrica e térmica diferencial

A importincia das analises térmicas para a fabricacdo de ceramicas € inegavel.
Afinal, a temperatura provoca uma série de transformagdes nos argilominerais durante a
queima (RIELLA, 2010). Conhecer o ponto e a magnitude em que estes fenomenos ocorrem ¢
a fungdo das andlises térmicas. Porém, a identificagdo dos fendmenos térmicos apenas sera
eficazmente realizada se tais transformagoes forem conhecidas. Com este intuito, resumiram-
se no Apéndice D deste trabalho os resultados de pesquisa bibliografica acerca das principais
transformagdes ocorridas nos corpos ceramicos mediante ao aumento de temperatura. Tal
pesquisa subsidiou a interpretacdo dos resultados das andlises térmicas realizadas nos
subprodutos estudados.

Dado este contexto, as Figuras 12, 13 e 14 mostram o comportamento observado
durante a realizacdo dos ensaios de TG e DTA para o chamote, para as lamas e para os
residuos crus, respectivamente. Ja os graficos das Figuras 15, 16 e 17 trazem a primeira
derivada dos ensaios de TG e DTA, com o objetivo de auxiliar na determinagdo exata dos

fendmenos ocorridos (CHVATAL, 2007).



Figura 12 — Analise termogravimétrica e térmica diferencial para o chamote
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Figura 13 — Analise termogravimétrica e térmica diferencial para as lamas
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Figura 14 — Analise termogravimétrica e térmica diferencial para os residuos crus
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Figura 15 — Primeira derivada da analise termogravimétrica e térmica diferencial para o chamote
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Figura 16 — Primeira derivada da analise termogravimétrica e térmica diferencial para as lamas
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Figura 17 — Primeira derivada da analise termogravimétrica e térmica diferencial para os residuos crus
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A primeira constatagdo a se fazer a partir dos resultados das andlises térmicas refere-
se a perda de massa observada. O chamote perdeu pouco mais de 0,75% em peso; as lamas,
pouco mais de 6,00%; e os residuos crus, quase 8,00%. Lamas e residuos crus apresentaram
as perdas maiores, porque as composi¢des quimicas destes subprodutos contém substancias
que sdo eliminadas com a presenca da temperatura durante a queima, como agua de
constituicdo, carbonatos e matéria organica. Ja o pequeno valor observado para o chamote se
deve ao fato de este ja ter passado por um processo de queima em temperatura suficiente para
eliminar eventuais materiais volateis. A perda de massa observada nesta gama de subproduto
¢ fruto de reacdes que ndo foram finalizadas durante a queima do produto que o gerou e de
eventuais contaminacdes oriundas da sua manipulacdo (coleta, transporte, britagem, etc.).

Avaliando os resultados de forma conjunta, verificou-se que lamas e residuos crus
apresentam comportamentos semelhantes frente ao aumento de temperatura, embora a
magnitude dos fendomenos seja diferente para cada subproduto. Tanto nas lamas, quanto nos
residuos crus, nota-se um pequeno decréscimo de massa a menos de 100°C, de carater
endotérmico, o qual estd ligado a eliminacdo da dgua livre presente entre as particulas dos
subprodutos. A partir deste ponto, inicia-se um ténue e exotérmico processo de perda de
massa, que segue de modo praticamente estavel até proximo de 500°C. A tnica oscilagdo
relevante observada nesta regido de aquecimento € revelada apenas pelas derivadas das curvas
de TG e DTA: um pequeno pico de perda de massa, de carater endotérmico, proximo a 280°C,
possivelmente associado a decomposicdo de hidroxidos de ferro. Proximo a 500°C, ha a
ocorréncia de um grande pico endotérmico em ambos os subprodutos, o qual pode ser
observado tanto na curva da primeira derivada da TG quanto na curva da primeira derivada da
DTA. Este pico relaciona-se a decomposi¢do de matéria organica e, principalmente, a
eliminagdo de 4gua de constituicdo. A 560°C ¢ possivel perceber uma pequena oscilagdao
endotérmica na curva da primeira derivada da DTA relacionada com a transformacgao
alotropica do quartzo, que passa de alfa para beta. Tal oscilagdo ¢ mais evidente para os
residuos crus do que para as lamas. Por volta de 720°C para as lamas e 750°C para os residuos
crus, ocorre mais uma grande perda de massa em ambos os subprodutos, a qual € seguida por
um pequeno pico na curva da derivada primeira da DTA. Este pico, de carater endotérmico, ¢
o fendmeno mais significativo de perda de massa tanto para as lamas, quanto para os residuos
crus, relacionando-se principalmente a decomposicao de carbonatos. Quase que paralelamente
a este fendmeno, em temperatura proxima de 760°C para as lamas e de 770°C para os residuos

crus, verifica-se um grande pico na curva da derivada primeira da DTA, sem ter correlacao na
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curva da derivada primeira da TG. Este fenomeno refere-se ao inicio da fusdo dos alcalis e
dos oxidos de ferro, bem como ao inicio da formacdo de fase vitrea. A contar de
aproximadamente 810°C, para as lamas, e 960°C, para os residuos crus, percebe-se uma
importante mudanca de comportamento na curva da DTA, sem haja alteracdes significativas
quanto a perda de massa. Até entdo, predominava uma tendéncia exotérmica na curva, embora
esta apresentasse picos endotérmicos durante a ocorréncia das transformacgdes mais
relevantes. A partir das referidas temperaturas, as curvas comecam a descender, denotando
um comportamento endotérmico das amostras. Tal comportamento refere-se a intensificacao
da formagdo de fase vitrea, bem como ao inicio do desenvolvimento das reagcdes de CaO e
MgO. Simultaneamente a este fenomeno, a perda de massa se mantem praticamente estavel
até o final do ensaio, a 1.200°C. Tal condi¢do ¢ perturbada apenas pela incidéncia de um
pequeno pico de perda de massa, cuja ocorréncia se da a 1.080°C, para as lamas, e a 1.140°C,
para os residuos crus, os quais podem ser observados na curva da derivada primeira de TG.
Tal fendmeno esta diretamente ligado a decomposi¢ao dos sulfatos. Além do pico de perda de
massa, também ¢ possivel notar um pequeno pico em 1.165°C para as lamas e em 1.190°C
para os residuos crus na curva da derivada primeira da DTA. Este pico, mais visivel nas lamas
do que nos residuos crus, ndo apresenta correlacdo com perda de massa e estd relacionado ao
inicio da fusdo dos feldspatos, bem como a formacao de silicatos e aluminosilicatos.

Passando ao ensaio realizado com o chamote, percebe-se que o seu comportamento
térmico se diferencia dos demais. Suas curvas praticamente ndo oscilaram, apresentando
comportamentos constantes e continuos: a TG de modo descendente, a DTA de maneira
parabdlica, e as derivadas primeiras de ambas de forma relativamente horizontal e estavel.
Apesar disso, podem-se identificar alguns fenomenos reveladores nas mesmas. Na curva da
DTA, ¢ possivel observar um pico endotérmico proximo a 85°C, que também refletiu em uma
pequena perda de massa na curva da TG, denotando a liberacdo de dgua adsorvida. Apos este
ponto, a curva da derivada primeira da TG decresce gradativamente, ao passo que a curva da
derivada primeira da DTA cresce gradualmente. Isto segue até por volta de 200°C, onde
ambas cessam suas oscilagdes. A partir deste ponto, a curva da derivada primeira da TG passa
a apresentar um comportamento estavel, o qual segue até proximo de 660°C; ja a curva da
derivada primeira da DTA inverte seu comportamento, iniciando um longo e suave descenso
que segue até 945°C, quando a queda na curva se intensifica. A perda de massa observada
entre 200 e 660°C na curva da TG refere-se principalmente a decomposi¢do da matéria
organica oriunda de contaminagdes inerentes ao processo de coleta, transporte e britagem do

chamote. E importante ressaltar que em todo este intervalo de temperatura, a curva da
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derivada primeira da DTA manteve seu descenso de carater exotérmico praticamente
constante, apresentando pequena oscilacdo apenas em 565°C devido a transformagdo
alotropica do quartzo. Apods 660°C, a curva da derivada primeira da TG segue um
comportamento ascendente que se mantém praticamente estavel até o final do ensaio, em
1.200°C. Ao longo deste comportamento, porém, pode-se observar a existéncia de algumas
oscilagdes, as quais se referem a continuidade de reagdes que ficaram inacabadas quando da
queima do produto que gerou o chamote, conforme sugerem Romero e Pérez (2015). A mais
evidente dentre tais oscilagdes encontra-se em 945°C e coincide com a inversao da curva da
DTA (e com a queda mais acentuada da curva da derivada primeira da DTA), que a partir
deste ponto passa a apresentar um comportamento endotérmico devido ao inicio da formagao
de fase liquida no chamote. Por fim, verifica-se um grande pico na derivada primeira da DTA
em 1.170°C, relacionado ao reinicio da fusdo dos feldspatos que ndo foram inertizados
durante a queima do produto que gerou o chamote e a retomada na formacao de silicatos e
aluminosilicatos.

Avaliando o desempenho geral dos subprodutos ao longo das andlises térmicas
realizadas, podem-se tirar conclusdes importantes. Percebe-se que os fendmenos detectados
nas lamas sdo os mesmos identificados nos residuos crus, porém, sua ocorréncia se da um
pouco mais cedo naquela do que neste devido aos menores tamanhos de particula. De fato, é
notorio que particulas menores tendam a ser mais reativas sob a ag¢do do calor que as
particulas de maior tamanho. A maior concentra¢do de particulas diminutas nas lamas se deve
ao continuo processo de sedimenta¢do que ocorre nas canaletas de recolhimento de efluentes
industriais. As particulas maiores suspensas nos efluentes vao decantando ao longo da
canaleta, de modo que chegam a planta de tratamento apenas os graos menores — € estas
particulas gerardo as lamas apds o processo de clarificacdo do efluente. Embora o residuo de
moagem em laboratério seja igual para ambos os subprodutos, ¢ altamente provavel que a
concentragdo de particulas menores seja muito maior nas lamas que nos residuos crus. Neste
contexto, verifica-se que o chamote apresenta um comportamento quase que inerte ao longo
de todo o ensaio, reproduzindo o comportamento preconizado na literatura.

A andlise térmica também evidenciou a reatividade de cada subproduto ensaiado. As
lamas apresentaram a maior fundéncia, iniciando a formacao de fase liquida em temperatura
menor que os demais. Ao contrario do que se esperava, temperatura de intensificacdo da
formacao de fase liquida no chamote foi inferior a observada nos residuos crus.

Outro fato importante a ser verificado diz respeito ao planejamento experimental

desta pesquisa, que estabeleceu 1.120°C e 1.200°C como as temperaturas minima € maxima
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de queima, respectivamente. Tal escolha foi realizada tendo por base o trabalho de Zanelli et
al. (2004), os quais defendem que a sinteriza¢do nos porcelanatos ocorre principalmente entre
1.100 e 1.200°C. Avaliando-se as transformagdes ocorridas até 1.120°C, percebe-se que a
fusdo dos feldspatos se iniciou um pouco antes desta temperatura, para as lamas, € um pouco
depois, para os residuos crus. Isto abre a possibilidade de se fabricar revestimentos porosos
com os subprodutos testados, haja vista que a 1.120°C a fusdo dos feldspatos ainda ndo ocorre
com vigor, o que preserva a porosidade do corpo de prova e prové um minimo aceitavel de
resisténcia mecanica. No que tange a temperatura maxima dos ensaios, verifica-se que esta
possibilitou uma intensificagcdo da formagdo de fase liquida nas amostras de todos os
subprodutos testados sem fundi-los. Portanto, a temperatura maxima de queima definida no
planejamento experimental desta pesquisa ¢ factivel de ser aplicada na pratica sem causar

deformacdes piroplasticas.

4.2.5 Fluorescéncia de raios X

“Ceramicos sdo materiais inorganicos que possuem ligagdes i0nicas e/ou covalentes,
como oxidos, silicatos, carbetos e nitretos” (RIELLA, 2010, p. 63). Conforme se percebe
nesta defini¢do, os 6xidos sdo um importante constituinte dos materiais ceramicos, podendo
ser mensurados, em termos percentuais, por meio da espectrometria de fluorescéncia de raios
X (FRX). Dado que cada o6xido apresenta propriedades proprias que influem diferentemente
no comportamento do corpo cerdmico, em especial durante a sinteriza¢do, conhecé-los e
quantificéd-los nos subprodutos ¢ fundamental para o processo de desenvolvimento dos
revestimentos ecologicos. Desta forma, a Tabela 6 mostra o resultado desta anélise para os

trés subprodutos estudados.
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Tabela 6 — Resultado da fluorescéncia de raios X nos subprodutos

Oxidos (%) Chamote Lamas Residuo Cru

Si0O, 70,19 58,29 63,41
Al,O3 18,16 19,36 17,93
Fe 05 2,32 2,47 2,93
CaO 2,33 491 3,84
Na,O 1,39 0,45 0,74
K>0O 2,70 2,46 2,90
TiO, 0,50 0,73 0,53
MgO 1,01 1,19 1,29
SO; 0,05 0,54 0,15
ZnO 0,13 1,52 0,11
71O, 0,39 2,32 0,22
Perda ao Fogo 0,57 5,54 5,78

Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode verificar, as composi¢des quimicas dos subprodutos sao
semelhantes, com ténues variagdes nos teores de 6xidos — algo bastante razoavel, haja vista
que a tipologia de produto ceramico que os gerou ¢ a mesma. Dentre as sutis diferengas
evidenciadas pela anélise, destacam-se as variagdes percebidas no chamote, para SiO,, e nas
lamas, para SO3, ZnO e ZrO,.

O maior teor de SiO; no chamote se deve ao fato do subproduto ja ter sido exposto a
alta temperatura. Durante a sinteriza¢do, ¢ comum a liberagdo de compostos mais volateis,
como carbonatos. A eliminagdo destes compostos diminui a massa do corpo ceramico, de
modo a ampliar proporcionalmente a quantidade dos 6xidos restantes. O SiO, ¢ o mais
numeroso dentre os constituintes quimicos do porcelanato e, portanto, ¢ o constituinte que
sofre proporcionalmente os aumentos percentuais mais significativos.

A maior quantidade de SO; nas lamas ¢ resquicio do tratamento dado as aguas
residuarias. Todo o efluente industrial ¢ coletado e encaminhado para uma planta de
tratamento, onde ocorre a adi¢do de sulfato de aluminio. Este aditivo quimico (coagulante)
altera as cargas elétricas das particulas suspensas nos efluentes, possibilitando sua aglutinagao
entre micelas. Quando em baixa velocidade de escoamento, estas micelas crescem até que sua
forga peso seja maior do que a for¢a da gravidade — fendmeno que promove a sua decantagao,

de modo a clarificar a 4gua (DI BERNARDO; DI BERNARDO; CENTURIONE FILHO,
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2002). Estes aglomerados, ao decantarem, carreiam consigo o ion SOs, principal agente
aglutinador das micelas. Desta forma, a presenca de SO; nas lamas denota que a planta
operacional que as geraram ¢ do tipo fisico-quimico, empregando sulfato de aluminio como
provavel agente coagulante.

Ja a presenca de ZrO, e ZnO sdo bons indicativos de que ha restos de vidrado
(esmaltes) dentre os componentes deste subproduto. Segundo Oliveira e Hotza (2015), silicato
de zirconio e 6xido de zinco sdo utilizados nos porcelanatos para incrementar o indice de
alvura da massa base ou de esmaltes. Bruzzi et al. (2000) também afirmam que compostos de
zircdnio, como o zircdo, sdo amplamente usados como opacificante na industria de ceramica.
Seu emprego também pode se dar na massa de porcelanatos brancos, haja vista o efeito
branqueador do zircdo. Dado que ndo hé registros destes nos demais subprodutos, conclui-se
que os mesmos sao oriundos da preparacao e aplicagdao de esmaltes. Desta forma, percebe-se
que a empresa que cedeu os residuos para esta pesquisa dedica-se também a produgdo de
porcelanatos esmaltados. Além disso, percebe-se que o tratamento dos efluentes de todas as
areas da planta de producao da referida empresa se d4 em uma unica instalagao.

Em termos de composi¢do quimica, Coronado, Segaddes e Andrés (2014), elucidam
que a grande maioria das matérias-primas naturais para a industria ceramica contém, como
componentes principais, silica (SiO,) e alumina (Al,O3) e, em quantidades menores, Fe,O3,
MnO, TiO,, Cr;0;, K;0, Na,0O, CaO e MgO. Dentre os 6xidos presentes em menor
quantidade, os mesmos autores afirmam que Fe,O;, MnO, TiO, e Cr,O3; promovem como
efeito principal no corpo ceramico o desenvolvimento de cor no produto queimado. J& os
demais componentes menores (K,O, Na,O, CaO e MgO) agem como fluxantes e, dependendo
da temperatura e do tempo de queima, tém um efeito forte durante a sinterizagao
(CORONADO; SEGADAES; ANDRES, 2014).

Comparando o preconizado por Coronado, Segadaes e Andrés (2014) ao resultado da
fluorescéncia de raios X para os subprodutos estudados, podem-se tirar conclusdes
importantes. Analisando os subprodutos em particular, percebe-se que o chamote tende a
apresentar um comportamento semelhante ao das matérias-primas de enchimento, dado seu
alto teor de SiO, e Al,O;. Apesar disso, as quebras queimadas também apresentam valores
razoaveis de K,O e Na,O, 6xidos comuns a composi¢do quimica dos porcelanatos que
normalmente sdo oriundos de feldspatos. Sua presenca na constituicdo do chamote nao pode
ser negligenciada, haja vista seu poder fundente. Conforme explicam Romero e Pérez (2015),
o ciclo rapido de queima dos porcelanatos em ambiente industrial ndo permite finalizar todas

as reacdes transcorridas durante a queima, de forma que se torna natural encontrar resquicios
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de cristais de quartzo e feldspato que nao foram complemente sinterizados no chamote. Tais
reacdes inacabadas podem ser reativadas com a presenca do calor — fato que demanda atencao
no manuseio da quebra queimada. A analise quimica das lamas indica que esta deve ser a
mais fundente dos subprodutos testados, devendo atuar como fluxante nas formulagdes
ecoldgicas. Isto ¢ corroborado pelo seu maior percentual de 6xidos indicadores de fundéncia,
como CaO. Os residuos crus mostram-se como intermedidrios entre os demais subprodutos.
Além disso, tendem a ser o subproduto mais proximo da composi¢ao quimica da massa de
porcelanato. Este ndo sofreu nenhuma intervengdo abrupta, ao contrario do chamote que foi

exposto a temperatura e das lamas que passaram por um processo de floculagdo quimica.

4.2.6 Microscopia eletronica de varredura

“A principal fun¢do de qualquer microscopio € tornar visivel ao olho humano o que
for muito pequeno para tal” (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007, p.9). Na ceramica,
seu emprego ¢ bastante variado, incluindo a mensuracao de tamanho e dimensodes de particula,
avaliagdo de microestrutura e de morfologia, identificacdo de fases, avaliacdo de efeitos
causados por estresse no material, indicacdo de composi¢do quimica das amostras,
identificacdo do tipo de cristal e analise de defeitos na estrutura cristalina (KING, 2002).

Viarios sdo os tipos de microscopio. King (2002) os categoriza segundo o principio
de funcionamento em 6ticos e eletronicos. Dedavid, Gomes e Machado (2007) comentam que
0s microscopios oOticos apresentam aumento maximo de 2.000 vezes — magnitude insuficiente
para os propositos deste trabalho. Por isso, esta pesquisa valeu-se do emprego da microscopia
eletronica de varredura, que proporciona graus maiores de ampliagdo, para avaliar as
propriedades visuais das amostras estudadas.

A analise por microscopia eletronica de varredura foi realizada com os subprodutos
in natura, ampliando-os 500, 1.500 e 5.000 vezes. O chamote e os residuos crus, que
apresentavam granulometria mais grosseira, ndo demandaram nenhum preparo adicional —
desta forma, suas micrografias exibem a microestrutura de um fragmento destes. As lamas,
que se apresentavam bastante umidas e pastosas, precisaram ser secas € compactadas a
250kgt/cm? para formar uma pastilha passivel de ser submetida ao ensaio.

Assim sendo, exibem-se na Figura 18 as micrografias obtidas para um fragmento do

chamote.
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Fonte: O autor (2019).

As micrografias mostram que o chamote apresenta vitrificacdo bastante avancada em
sua microestrutura. Apenas alguns poucos poros, oriundos de gaseificagcdes originadas durante
a queima, sdo visiveis. Estes indicios evidenciam que o produto gerador do chamote era, de
fato, um porcelanato altamente denso e vitrificado. O grande numero de particulas de pequeno
tamanho apresentadas nas imagens sugere a existéncia de pequenos contaminantes, haja vista
que tais materiais dificilmente manter-se-iam inertes a alta temperatura empregada na
sinterizag¢do do produto que gerou o chamote.

Quanto as lamas, as micrografias expressas na Figura 19 revelam sua estrutura fisica.

Figura 19 — Micrografias das lamas
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Fonte: O autor (2019).

De modo geral, verifica-se que a grande maioria das particulas que compdem as
lamas ¢ bastante diminuta, sendo inferior a Sum, conforme evidencia a micrografia referente
ao aumento de 5.000 vezes. Isto corrobora o resultado do ensaio de residuo bruto das lamas,
onde quase todo o material amostrado passou pela peneira de abertura 45um sem ser
submetido a qualquer tipo de fragmentagdo. Embora haja algumas particulas de maior
tamanho em relagdo ao todo amostral, estas sdo, em sua maioria, inferiores a 45um, como se

pode observar na micrografia inerente a 500 vezes de ampliagdo. Portanto, ainda que haja
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particulas que parecam maiores, todo o conjunto amostral apresenta componentes de pequena
dimensao.

A presenca de particulas diminutas ¢ bastante interessante sob a oOtica de
desenvolvimento de produtos — em especial, de porcelanatos. Segundo Oliveira e Hotza
(2015), a fabricagdo de porcelanatos emprega baixos valores de residuos de moagem — entre
0,5 ¢ 1% em malha 230 mesh, que correspondem normalmente didmetros médios de
particulas entre 15 e 20 um. “Esse nivel de granulometria contribui para aumentar a superficie
especifica das particulas que compdem a massa ceramica e, portanto, a reatividade durante a
queima” (OLIVEIRA; HOTZA, 2015, p. 110). Dado que, qualitativamente, a maioria das
particulas das lamas estd proxima a faixa de diametro médio elencada pelos referidos autores,
ha um grande potencial de emprego das lamas como fundentes no desenvolvimento de novos
porcelanatos.

No caso dos residuos crus, as micrografias da Figura 20 mostram sua estrutura fisica.

Figura 20 — Micrografias dos residuos crus
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Fonte: O autor (2019).

As micrografias dos residuos crus se assemelham aquelas das lamas, ja& que nenhum
destes passou por sinterizacdo. A maior diferenga entre ambos estd na distribuicdo visual de
tamanhos das particulas, uma vez que os residuos crus apresentam distribui¢do mais rica em
tamanhos maiores. Embora a maior parte de suas particulas esteja abaixo dos 50um, conforme
expde a ampliacdo de 500 vezes, a avaliagdo da micrografia de 1.500 vezes dos residuos crus
mostra uma quantidade consideravel de fragmentos com tamanho superior a 10pm.

Particulas com tamanhos maiores tendem a diminuir a reatividade de uma
composi¢do ceramica, uma vez que o calor encontra maior resisténcia para penetra-las e
impulsionar a sinterizacdo. De fato, a andlise térmica — expressa na secao 4.2.4 deste trabalho
— evidenciou a menor reatividade dos residuos crus, haja vista que este foi o subproduto que

mais resistiu a a¢ao do calor para iniciar a formacao de fase liquida.
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4.2.7 Tempo de moagem

Importante indicador da eficiéncia da operagdao de moagem, o tempo de moagem
apresenta papel fundamental no desenvolvimento do novo produto. Consiste no tempo que o
moinho demanda para atingir o padrao do residuo de moagem (2,0 a 3,0% em malha 45um).

O maior numero de graus de liberdade permitiu avaliar computacionalmente a
qualidade dos modelos linear e quadratico, possibilitando a escolha do melhor dentre estes. O
modelo cubico especial, embora obtido, ndo pode ser testado por falta de graus de liberdade,
haja vista que foi realizada apenas uma moagem para cada formulagao-teste. Por este motivo,
tal modelo foi descartado. Entre os demais, percebe-se um bom ajuste de ambos os modelos,
com valores de p inferiores ao estipulado (0,05). A opcao pelo modelo quadratico se deveu ao
seu valor de R? ajustado, superior a0 mesmo indice do modelo linear. O gréafico disposto na

Figura 21 mostra o comportamento do tempo de moagem segundo o modelo escolhido.

Figura 21 — Tempo de moagem (min.) das composi¢des ceramicas
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Fonte: O autor (2019).

As curvas indicam que a dificuldade de moagem tende a aumentar com a majoragdo
do percentual de chamote na formulacdo, ao passo que o inverso ocorre quando had a
ampliacdo do teor de lamas na composi¢ao. Este comportamento fora previsto no ensaio de
residuo bruto, o qual apresentou maior quantidade de elementos passantes para as lamas e
menor para o chamote. No caso da composi¢cdo empregando apenas as quebras queimadas,
chegou-se a casa de oito horas e meia de moagem. Em contrapartida, as lamas pouco

ultrapassam um quarto de hora para atingir o padrao de residuo de moagem.



4.2.8 Densidade aparente a seco
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A densidade aparente a seco mensura a quantidade de massa existente por unidade de

volume na peca ceramica seca. Afeta diretamente a contracdo linear, a absor¢do de 4gua, a

velocidade de secagem e a velocidade de oxidacdo da pega durante a queima. Ademais,

variacoes de densidade aparente podem conduzir a contragdes diferenciadas que se traduzem

em defeitos dimensionais (DAL BO; NEVES; AMARAL, 2002). Trata-se, portanto, de um

instrumento fundamental para a prevencao a ocorréncia de falhas.

Figura 22 — Densidade aparente a seco (g/cm?) das formulagdes-teste

Dado este contexto, apresenta-se na Figura 22 os resultados para o dito parametro.
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Em todas as formulagdes-teste, o modelo que melhor se adequou aos dados
experimentais foi o modelo quadratico. O valor de R? ajustado variou entre 0,96 e 0,98, sendo
que o menor valor deste indice foi 0,9603 para a condigao 4C, e o maior foi de 0,9743
identificado em 2A. Assim como observado nas interacdes ternarias, todos os modelos
mostraram falta de significancia estatistica para a intera¢do bindria entre lamas e residuos
crus.

Quanto ao comportamento dos graficos, ha uma tendéncia de aglomeragcdo dos
resultados mais altos (acima de 1,80g/cm?®) proximo ao vértice dos residuos crus, ao passo que
os valores menores (abaixo de 1,40g/cm?®) encontram-se nas cercanias do vértice do chamote.
O aumento da pressdo de compactagdo promoveu um crescimento da densidade aparente a
seco em todas as formulacGes-teste. Ademais, percebe-se grande semelhanca no
comportamento das amostras compactadas em uma mesma faixa de pressdo. Isto denota
uniformidade de prensagem, garantindo que todas as amostras, ao entrarem no forno,

apresentam densidade aparente a seco similar.

4.2.9 Densidade aparente pés-queima

Realizada de modo idéntico a densidade aparente a seco, a densidade aparente pos-
queima avalia a quantidade de massa existente por unidade de volume na pega ceramica apos
a operagdo de sinterizacdo, sendo igualmente empregada na investigacdo de defeitos
dimensionais.

Neste sentido, a imagem expressa na Figura 23 condensa os resultados coletados para

o referido parametro.
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Figura 23 — Densidade aparente pos-queima (g/cm?®) das formulagdes-teste
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Fonte: O autor (2019).

A andlise de variancia (ANOVA) mostrou que o modelo cubico especial melhor se
adequou para todas as condi¢des operacionais, exceto para 3C, 4B e 4C, onde o modelo
quadratico mostrou melhores resultados. Dentre os modelos clibicos especiais, R? ajustado
variou entre 0,8973, para 4B, e 0,9892, para 2B. Ja nos modelos quadraticos, R? ajustado foi
mais uniforme, variando de 0,9750, em 3C, a 0,9862, em 4C. Nos modelos cubicos especiais,
as condigdes 2A e 2C apresentam significancia para todos os coeficientes de seus modelos
(tanto fatores, quanto suas interacdes); as interagdes bindrias entre chamote e lamas nao foram
significativas para 3A e 4A; as interagdes entre lamas e residuos crus ndo foram significativas
apenas para a condicdo 2B; e, no caso da condicdo 3B, todas as interagcdes binarias
envolvendo o chamote ndo foram significativas. No caso dos modelos quadraticos, as
interacdes entre chamote e lamas ndo foram significativas para 4B e 4C; para 3C, todas as

interacoes entre fatores foram significativas.
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Os graficos de densidade aparente pos-queima mostram-se muito similares para uma
mesma condi¢do de temperatura, independentemente da pressdo de conformagdo aplicada
sobre os corpos de prova. Conclui-se, com isto, que o maior responsavel pela densificagao dos
corpos de prova ¢ a variagdo da temperatura, ja que a variagdo de pressdo de conformagdo
pouco afetou o comportamento dos resultados. Além disso, observa-se que os maiores
resultados obtidos para a menor temperatura de queima ficam concentrados na base dos
graficos, proximos do chamote. A 1.160°C, o mesmo comportamento da densidade aparente ¢
verificado, porém, com um deslocamento do ponto de maior valor do vértice do chamote para
o vértice das lamas. Quando submetidos a maior temperatura, hd uma grande inversdo: o
ponto de maior densidade desloca-se para préximo do vértice dos residuos crus. Isto evidencia
que o inicio da formacao de fase liquida ¢ mais tardia nos residuos crus, mas promove uma
maior densificagdo. Como os corpos de prova a seco do referido subproduto tém menor
quantia de espagos vazios em sua microestrutura, o calor apresenta maior resisténcia para
chegar ao interior das pecas — por isso, a sinterizagdo ocorreu mais intensamente apenas na

maior temperatura de queima.

4.2.10 Perda ao fogo

Medir a perda de massa, em termos percentuais, apos a operagdo de queima € o
proposito do ensaio de perda ao fogo. Por meio dela, é possivel se estimar a quantidade de
materiais que volatilizaram sob acdo do calor, como 4gua de constituicdo, materiais organicos
e carbonatos.

Assim sendo, a Figura 24 expde o comportamento do pardmetro em questdo frente as

variagoes das condi¢cdes operacionais promovidas.



Figura 24 — Perda ao fogo (%) das formulagdes-teste
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Fonte: O autor (2019).

Estatisticamente, os resultados mostram um comportamento bastante estavel da

perda ao fogo. Todas as condigdes operacionais testadas tiveram sua melhor adequacdo aos

pontos experimentais empregando o modelo clbico especial, com valores de R?* ajustado

bastante altos. Neste sentido, o menor valor do referido indicador estatistico foi 0,9902 em

2A, ao passo que o maior valor foi de 0,9987 em 4A, evidenciando que os modelos

selecionados se ajustaram muito bem aos valores obtidos em laboratorio. Quanto aos

coeficientes que compdem os modelos, as condi¢des 3C, 4B e 4C apresentaram todos os

coeficientes como significativos; para 4A, apenas a interacdo bindria entre chamote e residuos

crus ndo foi significativa; ja a interagdo entre chamote e lamas nao foi significativa para 2C,

3A e 3B; por fim, 2A e 2B nao apresentaram efeito sinérgico ou antagonico significativo para

ambas as interagoes binarias envolvendo o chamote.




77

A verificacdo dos graficos denota que a perda ao fogo consiste de um parametro
muito estavel frente as variagdes de pressdo de conformagdo e temperatura de queima. Em
todas as situagdes, percebe-se que os seus maiores valores ficam proximos do eixo entre
lamas e residuos crus, com leve acentuacdo para este ultimo. Os menores valores ficam
proximos do chamote, que ja passou por uma operacao de queima em nivel industrial.

Ainda assim, percebe-se uma perda ao fogo do chamote em torno de 1%. Romero e
Perez (2015) explicam que devido ao ciclo rapido de queima empregado pelos processos
industriais, ¢ comum ao chamote apresentar resquicios de materiais que nao foram
complemente sinterizados durante a queima do produto que o gerou. A continuidade das
reacdes que ficaram inacabadas quando da queima do produto que gerou o chamote, bem
como a presenca de eventuais contaminantes agregados ao referido subproduto durante seu
manuseio — nas operagodes de transporte, britagem e estocagem, por exemplo — podem explicar

a perda ao fogo préximo de 1% que foi encontrada.

4.2.11 Contragao linear

Também conhecida como retragdo linear ou retracdo de queima, este parametro
mensura, em percentual, a diminuicdo de tamanho dos corpos de prova ocasionada pela
exposi¢cdo a alta temperatura. Juntamente com a absor¢do de agua, a contragdo linear ¢
frequentemente utilizada como parametro de controle de qualidade nas fases de
desenvolvimento e de fabricagdo de pisos e revestimentos cerdmicos (CORREIA, HOTZA;
SEGADAES, 2004). Sua importancia como parametro de controle se deve a relagio existente
entre redu¢do de tamanho ocasionada durante a queima e a ocorréncia de defeitos
dimensionais no produto final. Conforme explicam Melchiades et al. (2001), os produtos de
maior contracgdo linear, como os porcelanatos, sdo os mais propensos a ocorréncia de defeitos
dimensionais.

Dada sua importancia, a ilustragdao apresentada na Figura 25 resume os resultados

obtidos em laboratdrio para o parametro em questao.
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Figura 25 — Contracdo linear (%) das formulag¢des-teste
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Fonte: O autor (2019).

Ao se verificar os resultados, percebe-se que a contracdo linear ¢ muito instavel,
alterando-se consideravelmente com as variagdes de temperatura de queima e, em menor
grau, de pressdo de conformacdo. Esta informagdo foi corroborada durante a obtencdo dos
modelos experimentais: 0s pontos experimentais de quatro condi¢des de trabalho — 2A, 3A,
3B e 4A — adequaram-se melhor ao modelo ctbico especial; para as outras cinco condi¢des de
trabalho — 2B, 2C, 3C, 4B e 4C — o modelo quadratico mostrou-se mais adequado. Os
modelos cubicos especiais apresentaram um Otimo ajuste aos resultados de laboratorio. R?
ajustado variou entre 0,9858, resultado para 3B, e 0,9966, indice obtido para 4A. Ja os
modelos quadraticos apresentaram aderéncia aos dados laboratoriais inferior aquelas
observadas nos modelos cubicos especiais. Nestes modelos, R? ajustado atingiu seu valor
maximo nas condi¢des 2B, com valor de 0,9794, e valor minimo em 3C, com indice 0,8034.

Todas as interagdes entre fatores foram significativas nos modelos cubicos especiais, com
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exce¢do da condicdo 3B, onde a interacdo entre lamas e residuos crus ndo seguiu esta
premissa. J& entre os modelos quadraticos, 2B e 2C apresentaram significancia para todos os
efeitos; 3C e 4C nao obtiveram significancia para a interacao entre chamote e residuos crus; e
em 4B a interagdo entre lamas e residuos crus ndo se mostrou significativa.

Quanto aos resultados, percebe-se um padrdo de comportamento idéntico entre os
dados apurados para a temperatura de 1.120°C. As maiores retragdes concentraram-se no
vértice do chamote, enquanto os menores valores foram obtidos proximos do vértice dos
residuos crus. Comportamento semelhante foi observado para as amostras queimadas a
1.160°C, porém, com uma reducdo mais acentuada na area de menor retragdo do grafico e
uma ampliagdo dos valores de contragdo linear no sentido das lamas. Em ambas as
temperaturas mencionadas, € notorio que a influéncia da pressdo de compactagdo nos
resultados apurados foi bastante diminuta. Apresentando a menor densidade aparente a seco
dentre todas as formulagdes avaliadas durante a etapa de caracterizacao, os corpos de prova de
chamote tinham muito espago vazio entre as suas particulas. Este maior espaco vazio entre as
particulas permite a passagem da energia térmica com mais facilidade, de modo a facilitar a
formagdo de fase liquida durante a queima. Com isto, naturalmente ocorre uma reorganizagao
na estrutura dos corpos de prova, de forma a ocasionar retragdes de queima mais robustas. Ja
as lamas receberam calor suficiente para formar fase liquida com mais vigor sob 1.160°C.
Ainda que tenha sido significativa, sua retracdo ficou aquém da contracdo do chamote. Neste
contexto, os residuos crus mantiveram-se com contragdo bastante diminuta nestes patamares
de temperatura, uma vez que ndo houve fornecimento de calor suficiente para promover a
formacao de fase liquida em suas particulas de modo mais substancial.

A mesma analise, todavia, ndo pode ser replicada aos diagramas de 1.200°C. Nestes
casos, a area de maior contracdo migrou da base do grafico para a lateral, no sentido da
mistura bindria entre chamote e residuos crus. Os menores valores dos pardmetros se
concentraram em uma unica area para 2C (proxima aos residuos crus) e em duas regides para
3C e 4C (uma proxima dos residuos crus e outra proxima das lamas). Avaliando os diagramas
de 1.200°C, percebe-se que a majoragdo da pressdo de compactacdo promove uma diminui¢ao
dos maiores valores de contracdo linear. De fato, espera-se que maiores pressdes de
compactagdo aproximem mais as particulas componentes dos corpos de prova — o que diminui
a quantidade de espagos vazios para serem ocupados quando do inicio da formacdo de fase

liquida, resultando em menores retragdes.
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4.2.12 Absorcao de agua

A absor¢do de dgua ¢ o mais importante indicador dentre os ensaios fisicos para a
ceramica, permitindo estimar a porosidade aberta existente no material. Expressa, em
percentual massico, quanto de dgua o corpo ceramico pode absorver apoés um determinado
periodo de fervura. Desta maneira, espera-se que quanto maior for a absor¢do de dgua, maior
seja a porosidade aberta existente na peca cerdmica. Ainda que existam diversos métodos de
ensaios para determina-la, adotou-se o preconizado na norma NBR 13.818:1997.

Assim sendo, os graficos condensados na Figura 26 ilustram o comportamento da
absor¢cdo de 4agua dos corpos de prova estudados frente as variagdes de pressdo de

conformacdo e temperatura de queima.

Figura 26 — Absorg¢éo de agua (%) das formulagdes-teste

0, 0, 0,
1.120°C 1.160°C 1.200°C
| B Residuos Crus [ KO Residuos Crus [ K8 Residuos Crus
— R 00, 1,00 2A — 0,004 1,00 2B — R 00, 1,00 2c
[ 16 s [os
% 15 14 o4
14 [ oo
NE w13
5 o 2
& :
en
=4
S 0,
Ve
(q\l
i 1.00 4 s A A
0,00 0.25 0,50 0,75 1,00 0,00 0.25 0,50 0,75 1,00 0,00 0.25 0,50 0,75 1,00
Chamote Lamas Chamote Lamas Chamote Lamas
| K Residuos Crus Residuos Crus [ Residuos Crus
— R0 0,004 1,00 3A 0,004 1,00 , 0,004 1,00
E
&)
=
en
4
Ve
(@]
o
1,00 0,00 ! A ! A
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 0,00 0,25 0,50 0,75 1,00
Chamote Lamas Chamote Lamas Chamote Lamas
| KB Residuos Crus | B Residuos Crus [ KK Residuos Crus
5 0,0051,00 4A =1 0021, 4B — Y 0,0021,00 4c
14 X
B 2
E
o
&S
en
=~
S
(@)
ﬂ-
0,00 0.25 0,50 0,75 1,00 0,00 0.25 0,50 0,75 1,00
Chamote Lamas Chamote Lamas Chamote Lamas

Fonte: O autor (2019).
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A obten¢do dos modelos matematicos que descrevem o comportamento da absor¢do
de agua foi bastante heterogénea. Apresentaram maior significancia estatistica com o modelo
cubico especial as condi¢des operacionais 2A, 2B, 3A, 4A e 4C. Ja 2C, 3B, 3C ¢ 4B
mostraram melhores resultados empregando o modelo quadratico. Os modelos cubicos
especiais exibiram ajustes variando entre 0,9001, em 4A, ¢ 0,9878, em 4C, para R? ajustado.
Dentre os modelos quadraticos, 0,9558 foi o menor e 0,9858 foi maior valor de R? ajustado,
respectivamente, para 3C e 4B. No que tange aos coeficientes que compdem o modelo cliibico
especial, 2A apresentou significancia estatistica para todos os termos do modelo; para 3A e
4A, apenas a interagdo entre chamote e lamas ndo apresentaram significancia; para 2B, as
interagdes entre chamote e lamas, bem como entre lamas e residuos crus, além do fator
chamote ndo se mostraram significativos; por fim, para 4C, os fatores chamote e lamas, assim
como a intera¢do bindria entre estes ndo se mostraram significantes. J4 entre os modelos
quadraticos, todas as condi¢des operacionais mostraram o mesmo comportamento: os fatores
chamote e lamas, assim como a interagdo bindria entre estes, ndo se mostraram significativos
em nenhum dos modelos. Em todos os modelos testados, independente de ser quadratico ou
cubico especial, o coeficiente dos residuos crus sempre apresentou o maior valor dentre os
trés fatores estudados. Isso denota que dentre os subprodutos, os residuos crus desempenham
o papel mais importante na absorcdo de agua. Assim, se a absor¢do assume altos valores,
como observados nos graficos de menor temperatura, o motivo ¢ a timida formagao de fase
liquida pelos residuos crus. Do mesmo modo, os menores indices do referido parametro nas
temperaturas mais elevadas mostram que os residuos intensificaram a formagdo de fase
liquida, de sorte a preencher os poros do corpo ceramico e reduzir sua absor¢ao de agua.

Tecnicamente, os dados coletados mostram que a regido de menor absorcao de dgua
em todos os graficos referente a queima a 1.120°C se localizou préoxima do chamote. J& o
ponto de maxima em todos estes graficos localiza-se em regides proximas ao vértice dos
residuos crus. E importante ressaltar o papel da pressdo de compactagio nos graficos inerentes
as queimas a 1.120°C: a medida que esta se eleva, ha uma redugdo tanto nos valores de
maxima quanto nos valores de minima de absor¢@o de dgua. No caso dos graficos de 1.160°C,
os pontos de maxima restringem-se a regides mais proximas dos residuos crus. Também se
percebe uma reducdo nos valores globais de absor¢ao de agua, se comparado aos diagramas
de 1.120°C. Os pontos de minima, antes mais restritos ao vértice do chamote, agora se
ampliaram ao longo de todo o eixo da mistura binaria entre chamote e lamas. A pressdo de
compacta¢do novamente mostra influéncia sobre os resultados: ao amplia-la, a drea de menor

valor do gréfico se amplia gradativamente. Por fim, os dados inerentes a 1.200°C revelam que
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em quase toda a area, de todos os graficos ternarios, predominam valores de absor¢do de dgua
muito baixos (inferiores a 0,5%). Apenas o vértice dos residuos crus reserva valores maiores —
proximos a 1%. Assim como nos casos anteriores, a pressao de compactacao também ajudou
as amostras queimadas a 1.200°C a reduzir sua absor¢ao de agua, porém de modo mais
comedido se comparado as amostras queimadas em outras temperaturas.

De modo geral, percebe-se que o elemento central quanto a absor¢io de dgua sdo os
residuos crus. Com bons indices de compactacao, tal subproduto preservou as caracteristicas
do porcelanato que o gerou, intensificando sua formagao de fase liquida apenas nos ranges
mais altos de temperatura. Quando sob energia térmica suficiente, ajudou a reduzir o indice de
absor¢do de agua para valores proximos aos estipulados em norma para um porcelanato;
quando exposto a pouco calor, manteve-se refratario, preservando os poros abertos dos corpos
de prova e atingindo indices de absorcdo de dgua de legitimos revestimentos porosos de
parede. Esta caracteristica abre um leque muito grande de op¢des para o desenvolvimento de
novos produtos, ja que o range de absor¢do de agua entre a menor € a maior temperatura de
queima para este subproduto permite cogitar a fabricacdo de revestimentos ceramicos de

classificagdes normativas diversas apenas alterando-se as condigdes de trabalho.

4.2.13 Custo de producio

O custo ¢ a medida universal para se quantificar a viabilidade de qualquer projeto.
Contudo, esta pesquisa se realiza apenas em ambito de laboratorio, sem haver dados
industriais para pautar a estimativa de custos em chdo de fabrica. Para ndo deixar de
considerar um fator tdo importante, levou-se em conta as despesas de desenvolvimento dos
novos produtos em laboratério em termos de matérias-primas e energia. Os custos dos
subprodutos foram informados pela empresa que os forneceu, a qual estimou: 35,00R$/t para
o chamote; 5,00R$/t para as lamas; e 6,40R$/t para os residuos crus. Ja os custos com energia
elétrica levaram em conta o valor de 0,469 R$/kWh, tendo como referéncia os dados
informados pela Companhia Centrais Elétricas de Santa Catarina — CELESC, no més de
janeiro/2019, para o setor industrial fora do horario de ponta.

Nestes termos, puderam-se obter os graficos ternarios de custo, conforme mostra a

Figura 27.
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Figura 27 — Custos de produgdo em laboratorio (R$/kg) das formulagoes-teste
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Fonte: O autor (2019).

Como se pode notar, exibem-se apenas trés graficos para custo, todos referentes a
temperatura de queima. Considerou-se ndo haver variagdes significativas de produtividade e
consumo energético devido a variacdo da pressdo de compactacdo, fato que culminou na
simplificagdo da analise do parametro em questao.

Assim como foi observado com o tempo de moagem, todas as condigdes
operacionais analisadas em termos de custo adequaram-se melhor ao modelo quadratico, haja
vista a inexisténcia de graus de liberdade suficientes para se testar a aderéncia dos pontos
experimentais ao modelo cubico especial. Ainda assim, o modelo quadratico adequou-se
muito bem aos resultados praticos, com valor de R? ajustado de 0,9982 para todas as
condi¢gdes operacionais. Embora os modelos apresentem coeficientes distintos, todas as
interagdes entre fatores foram consideradas como sendo significativas para todas as
temperaturas de queima analisadas.

Em termos de resultados, percebe-se que o comportamento dos graficos ¢ bastante
semelhante: o custo tende a aumentar com o emprego do chamote nas formulagdes, ja que
este subproduto, por ser muito resistente, demora muito mais tempo para atingir o padrao
estipulado de residuo de moagem. Além disso, seu custo in natura ¢ sete vezes maior se
comparado ao item mais barato empregado nesta pesquisa. Isto se deve a necessidade de se
britar o chamote, a fim de permitir seu reuso no processo de producdao — operagdo que acaba
onerando seus valores. Juntos, os maiores tempo de moagem e custo de matéria-prima fazem
do chamote o elemento mais caro dentre os estudados.

Outro fator interessante refere-se ao comportamento dos graficos ternarios. Estes sao
muito semelhantes entre si, com uma pequena elevagao no custo maximo observado a medida
que se aumenta a temperatura. Além da moagem, as operagdes que empregam energia térmica

sdo as grandes responsaveis pelo aumento das expensas. Neste contexto, o forno apresenta um
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papel importante. Ainda que seja usado por aproximadamente duas horas por queima, o
equipamento consome muita energia. Independentemente da formulagcdo que se queime, ha
uma diferenga de 0,164R$/kg entre um patamar de temperatura e outro. Ou seja, queimar
amostras a 1.200°C ¢ 0,164R$/kg mais caro se comparado a mesma atividade se realizada a
1.160°C e 0,328R$/kg mais caro frente a queima a 1.120°C. Esta diferenga de valores entre os
diversos patamares de queima estudados fornece a variacdo de custos observada nos graficos

ternarios.

4.3 DESENVOLVIMENTO DOS NOVOS PRODUTOS

A etapa de desenvolvimento dos novos produtos teve por objetivo selecionar alguns
dentre os parametros estudados na etapa de caracterizagdo que apresentassem maior interesse,
sobrepor seus modelos matematicos computacionalmente e determinar potenciais formulagdes
de massa e condi¢des operacionais 6timas para a fabricagdo de produtos ecologicos. Trata-se,

portanto, da etapa mais importante da pesquisa.

4.3.1 Selecdo dos parametros de interesse

Ao longo da etapa de caracteriza¢do, examinou-se um grande nimero de parametros
e condigdes operacionais. No total, doze pardmetros foram estudados, sendo que destes, dez
passaram por algum tipo de modelagem matematica. Um nimero tdo alto de modelos
matematicos praticamente inviabiliza o cruzamento de todas as informacdes geradas, ainda
que sejam empregadas ferramentas computacionais para tal. Selecionar os parametros
essenciais para o bom desenvolvimento dos novos produtos dentre o universo formado por
todos os modelos obtidos durante a etapa de caracterizacdo era o desafio desta fase. Visava-
se, com isto, eliminar parametros ndo essenciais para permitir o cruzamento computacional
dos dados, de sorte a agilizar o processo de desenvolvimento sem comprometer a qualidade
dos novos produtos a serem obtidos.

O primeiro passo consistiu em eleger critérios para balizar a escolha dos parametros
de interesse. Nesta conjuntura, decidiu-se empregar critérios técnicos, financeiros e
produtivos para a selecdo dos parametros essenciais. Primava-se, com estes critérios, por se
desenvolver produtos economicamente rentaveis, que atendessem as normas técnicas e que
fossem féceis de manufaturar. Cada critério empregaria um elemento balizador, o qual seria

responsavel por determinar a escolha de um parametro de interesse para representa-lo durante
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o desenvolvimento dos novos produtos. Desta forma, o nimero de pardmetros a serem
considerados passaria dos dez inicialmente estudos para apenas trés: um de viés técnico; um
de natureza financeira; e um relacionado a manufaturabilidade.

A luz dos critérios técnicos, empregaram-se as normas ISO 13.006:2018 ¢ NBR
13.818:1997 como elementos norteadores, haja vista que estas se tratam de dois dos principais
entes normativos — a primeira, do mundo; e a segunda, do Brasil. Embora bastante
abrangentes, a aplicabilidade das referidas normas ao desenvolvimento de massas ceramicas
restringe-se a dois parametros: absor¢do de agua e resisténcia a flexdo. Dentre estes, a
absor¢do de 4agua apresenta uma importancia maior, uma vez que este indice, em conjunto
com a técnica de conformagdo, compde o critério de classificagdo dos produtos ceramicos.
Logo, optou-se por selecionar o indice de absor¢do de dgua como critério técnico para o
desenvolvimento dos produtos.

No que tange a esfera financeira, o elemento balizador foi o préprio parametro de
interesse: o custo de producdo. De fato, a utilizagdo dos custos envolvidos ¢ critério universal
para qualquer gama de projeto — inclusive para o desenvolvimento de novos produtos.

Por fim, a sele¢dao de parametros no ambito operacional foi realizada com o auxilio
do design for manufacture (DFM), uma filosofia de projeto que visa levar em consideragdo as
limitagdes da planta de manufatura no desenvolvimento de produtos. Boothroyd, Dewhurst e
Knight (2011) explicam que a utilizacdo do DFM ¢é comum em atividades que empreguem
linha de montagem — como automoveis e eletrodomésticos, por exemplo. A metodologia ¢
aplicada para identificar e contornar problemas ainda na fase de projeto do produto, de modo
que o novo produto seja concebido com vistas a facilitar sua montagem. Desta forma,
realizou-se um mapeamento do processo de producdo dos corpos de prova em laboratorio,
tendo como base os tempos de processamento para cada uma das operacdes realizadas durante
a etapa de caracterizacdo dos subprodutos. Nesta andlise, identificou-se a existéncia de um
gargalo na moagem dos subprodutos, onde se percebeu que o tempo de moagem tende a
aumentar consideravelmente quando hé chamote entre os materiais a serem processados. De
acordo com os principios do DFM, os gargalos de producdo devem ser levados em conta
durante a fase de desenvolvimento, de modo a impedir que a produgado fabril do novo produto
seja inviabilizada por dificuldades de adequacdo entre a manufatura e o bem a ser
manufaturado. Sabendo que o gargalo da produg¢do em laboratorio foi identificado como
sendo a operacdo de moagem, e tendo-se em vista que o tempo de moagem ¢ o parametro que
melhor mensura a eficiéncia da referida operagdo, selecionou-se este para compor o rol dos

parametros de interesse.
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Portanto, o desenvolvimento de produto foi realizado empregando-se a absor¢ao de
dgua como critério técnico, o custo de producdo como critério financeiro, € o tempo de
moagem como critério operacional. Os demais parametros, que nao foram selecionados nesta
fase da pesquisa, foram empregados durante a etapa de validagdo para auxiliar na analise dos

resultados.

4.3.2 Modelagem matematicas dos novos produtos

O processo de desenvolvimento de produto deve ser realizado de modo criterioso,
avaliando-se os parametros de interesse e ordenando-os segundo a sua importancia. A adog¢ao
desta pratica evita o desenvolvimento de novos produtos que sejam invidveis de serem
produzidos. Exemplo da ndo adogao deste procedimento ¢ a obtengdo de um produto com
custo competitivo, mas que nao atinge a qualidade técnica exigida por norma — e que por isso,
jamais podera ser comercializado.

Neste intuito, inicialmente procedeu-se a ordenagdao dos parametros de interesse
selecionados na fase anterior da pesquisa segundo a sua importancia para o novo produto, a
qual resultou na seguinte categorizagdo: absor¢do de agua, seguida pelo custo de produgio e,
finalmente, o tempo de moagem. Sem duvidas, a absor¢do de agua ¢ o mais importante
parametro, haja vista seu papel na classificagdo dos produtos ceramicos. Na pratica, o seu
valor orienta o direcionamento mercadologico do produto. Conforme sugerem Oliveira e
Hotza (2015), placas ceramicas com absorcao de dgua entre 10 e 20% sdo recomendadas ao
revestimento de paredes, enquanto aquelas com o referido indice entre 0 € 10% se prestam ao
recobrimento de chao, rampas e escadas. Entre os demais, julgou-se o custo de produgdo mais
importante que o tempo de moagem, uma vez que o primeiro contempla em seu escopo o
segundo (se o tempo de moagem aumentar, o custo também aumenta). Da ordenagdo dos
parametros de interesse, concebeu-se o objetivo primordial do desenvolvimento do novo
produto: atingir a classificacdo normativa do produto, com baixo custo de producdo e baixo
tempo de moagem.

O préximo passo versava em definir limites de aceitacdo aos pardmetros de interesse.
Neste contexto, o produto seria considerado viavel segundo o critério abordado se pudesse ser
enquadrado dentro dos limites de aceitacdo. No caso da absor¢cdo de agua, tais limites sdao
critérios de norma. Riella (2010) mostra que, segundo a ISO 10545 e NBR 13817, os limites

da absor¢do de dgua variam de acordo com a classe de produto, conforme ilustra a Tabela 7.
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Tabela 7 — Limites de aceitacdo da absor¢do de agua estabelecidos em norma — placas prensadas

Grupos de absor¢cio  Absorc¢io de agua (%) Tipologia

Grupo Ia <0,5 Porcelanato
Grupo Ib 0,5-3,0 Grés
Grupo Ila 3,0-6,0 Semigrés
Grupo IIb 6,0-10,0 Semiporoso
Grupo 111 >10 Poroso

Fonte: Riella (2010).

Quanto aos demais parametros, ndo ha referéncias para colimar seus limites de
aceitacdo. A realizacdo desta pesquisa fora do ambito industrial impede que informagdes
importantes inerentes ao andamento do processo — entre as quais se elencam os limites
aceitaveis de custo de producdo e de tempo de moagem — sejam levadas em conta. Por isso,
para ambos os parametros de interesse empregaram-se valores hipotéticos de limites de
aceitacdo, que fazem sentido apenas em ambito laboratorial. Neste contexto, considerou-se
aceitavel o desenvolvimento de produtos com custo de, no maximo, 54,00R$/kg, resultado
que corresponde a, aproximadamente, 40% da diferenca entre os custos das formulagdes-teste
mais barata (FL, queimada a 1.120°C) e mais cara (FC, queimada a 1.200°C). Ja para o tempo
de moagem, ndo se elegeu um limite numérico, mas um critério de aceitacdo: dentre os
produtos potenciais identificados do cruzamento de dados de absorcao de 4gua e custo de
producdo, seriam eleitos aqueles que apresentassem o menor valor de tempo de moagem.

Uma vez definidos a ordenacdo e os limites dos pardmetros de interesse, os graficos
ternarios de absor¢do de dgua e de custo das formulagdes-testes foram sobrepostos com o
auxilio do software StatSoft Statistica 7. A fim de facilitar a visualizagdo, apenas a linha do
limite dos custos foi apresentada (linha azul tracejada), sendo que, para todos os casos, a
direita se situam os valores inferiores, enquanto a esquerda estdo os valores superiores ao

referido limite, conforme se observa na Figura 28.
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Figura 28 — Sobreposicdo dos dados de absor¢do de agua e custo de producdo das formulagdes-teste
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Fonte: O autor (2019).

Ao se avaliar os graficos, percebe-se que mesmo dentro da drea em que os custos sdo
inferiores ao limite estipulado ¢ possivel confeccionar-se qualquer classe de revestimento
ceramico, desde um porcelanato até um revestimento poroso. Para tal, basta alterar a
composi¢do dos subprodutos, bem como as condi¢des operacionais. Escolher aquelas mais

interessantes para compor novos produtos € o objetivo da proxima fase desta pesquisa.

4.3.3 Obtencao das formulacoes e condi¢cdes 6timas

Ao sobrepor os modelos matematicos dos parametros de interesse, surgiram
incontaveis grupos de composi¢des e de condi¢des operacionais potencialmente passiveis de
atenderem aos requisitos e limites estabelecidos para o desenvolvimento dos novos produtos.

Os indices de absor¢do de agua dentro do limite de custo de 54,00R$/kg variaram de
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virtualmente zero, nos modelos das condi¢des 3C e 4C, até 18,84%, no modelo das condigdes
2A. Devido a este grande leque de possibilidades, decidiu-se realizar a validagdo da
metodologia com trés tipos diferentes de produtos: um revestimento de parede; um
revestimento para chdo; e um porcelanato. A luz da norma ISO 13.006:2018, considerou-se
como: (a) revestimento de parede os produtos da tipologia “poroso”, os quais sao enquadrados
no grupo BIII da referida norma; (b) revestimento de chio os produtos enquadrados no grupo
BII da supracitada norma, podendo estes serem da tipologia “semigrés” (subgrupo Blla) ou
“semiporoso” (subgrupo BIIb); e (c) porcelanato os revestimentos do grupo Bla da
mencionada norma.

Em todos os casos, a sele¢do das formulagdes ¢ condigdes dtimas se daria de acordo
com a ordenacdo dada aos pardmetros de interesse, ou seja: primeiramente pela absor¢do de
agua, seguida pelo custo e finalmente pelo tempo de moagem. Antevendo que o chamote ¢ o
subproduto mais caro ¢ com maior dificuldade tanto de fragmentacao quanto de reutilizagao
no proprio processo ceramico, foi necessario acrescer um critério referente a sua utilizacao na
formulacao. Assim, dentre todas as formulagdes que atendessem aos critérios previamente

estabelecidos, seria priorizada aquela que empregasse o maior percentual de chamote.

4.3.3.1 Revestimento de parede

Normativamente, revestimentos porosos precisam ter mais de 10% de absor¢do de
agua. Siqueira e Holanda (2018) comentam que, nos produtos de parede de alta qualidade, o
valor do referido pardmetro situa-se em torno de 13 a 18%. Ainda que os resultados coletados
nesta pesquisa permitam atingir qualquer um destes valores de absor¢ao de agua, nota-se que
todas as condi¢des operacionais que favorecem a faixa comercialmente mais aceita do
parametro se encontram proximas dos pontos de méaxima dos graficos.

Assim, com o auxilio computacional do programa StatSoft Statistica 7, investigaram-
se os pontos de maxima de todos os graficos, obtendo-se a composi¢do de massa que
possibilitou a maior absor¢do de d4gua em cada uma das condi¢des operacionais estudadas. A

Tabela 8 mostra estes resultados.
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Tabela 8 — Pontos de maxima da absor¢do de 4gua nas condigdes operacionais estudadas

Condi¢ao Absorc¢ao de Composicao (%)
operacional agua (%) Chamote Lamas Residuos crus
2A 18,84 25,0 15,0 60,0
3A 16,99 23,1 25,0 51,9
4A 16,40 25,0 15,0 60,0
2B 11,05 0,0 0,0 100,0
3B 9,48 0,0 0,0 100,0
4B 9,21 0,0 0,0 100,0
2C 1,61 0,0 0,0 100,0
3C 0,86 0,0 0,0 100,0
4C 1,07 0,0 0,0 100,0

Fonte: O autor (2019).

Avaliando-se os pontos de maxima, percebe-se que apenas trés condigdes
operacionais atingiram o range entre 13 e 18%: 2A, 3A e 4A — todas sinterizadas a 1.120°C.
Segundo Zanelli ef al. (2004), a intensificacdo da formag¢do de fase liquida nos porcelanatos —
tipologia que gerou os subprodutos empregados nesta pesquisa — ocorre principalmente entre
1.100 e 1.200°C. Portanto, para se preservar a porosidade caracteristica de revestimentos de
parede, o produto ecoldgico de parede obtido com subprodutos de porcelanato ndo deve ser
submetido a uma temperatura de queima alta demais (a ponto de intensificar a formacdo de
fase liquida), nem baixa demais (de forma a ndo proporcionar o minimo de resisténcia
mecanica as pecas). Neste contexto, a opgao pela temperatura de queima de 1.120°C parece
ser a mais acertada. Além atingir o requisito normativo de absor¢dao de agua (conforme ja
evidenciado durante a etapa de caracterizagdo dos subprodutos), ha bons indicios de que a
referida temperatura de queima ird formar um minimo de fase liquida capaz de proporcionar
resisténcia mecanica aceitavel ao produto ecoldgico de parede — ja que esta se encontra
levemente acima da faixa de formacao de fase liquida preconizada por Zanelli et al. (2004).

Seguindo-se a logica de desenvolvimento, avaliaram-se, por meio de simulacio
computacional, a resposta dos modelos de custo de producdo e de tempo de moagem na
composi¢do exata das trés melhores formulagdes de massa. Os resultados se encontram na

Tabela 9.



Tabela 9 — Custo de produgdo e tempo de moagem das potenciais formulagdes de revestimento de parede

Condi¢ao Composicao (%) Custo Tempo de
operacional Chamote Lamas Residuos crus (R$/kg) moagem (min)
2A 25,0 15,0 60,0 53,71 180,03
3A 23,1 25,0 51,9 53,67 170,55
4A 25,0 15,0 60,0 53,71 180,03

Fonte: O autor (2019).
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Com base nos resultados das simulagdes computacionais, nota-se que a formulacao

das condigdes operacionais 3A apresenta o menor custo e 0 menor tempo de moagem entre as

trés formulagdes. Além disso, atende ao requisito de absor¢ao de 4gua e emprega uma parcela

consideravel de chamote em sua composi¢do. Por estes motivos, esta foi eleita como a

formulagdo 6tima, a ser submetida a validagdo na proxima etapa deste estudo. O ponto em

vermelho da Figura 29 localiza a formulagdo selecionada no grafico ternario do modelo 3A.

Figura 29 — Localizag@o da formulag@o de revestimento de parede no diagrama das condi¢des 3A
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Fonte: O autor (2019).

4.3.3.2 Revestimento de chao

Para efeito desta pesquisa, consideraram-se como “revestimento para chdo” as placas

ceramicas do grupo II, que engloba os produtos do tipo semigrés (absor¢ao de agua entre 3,0 a

6,0%) e semiporoso (absor¢do de agua entre 6,0 a 10,0%). Somadas as duas tipologias que o

compde, o grupo II apresenta um range total de absor¢ao de dgua que varia entre 3,0 e 10,0%.
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Dado esta grande faixa de valores, definiu-se que o produto a ser projetado deveria se situar
entre um semigrés € um semiporoso — por isso, o alvo do desenvolvimento, neste caso, foi
conceber uma placa ceramica com valor do referido pardmetro proximo de 6,0%. Desta
forma, por meio do programa computacional StatSoft Statistica 7, buscou-se identificar em
cada uma das condi¢des operacionais estudadas as composi¢des de massa que mais se

aproximassem do citado valor de absorc¢ao de dgua. A Tabela 10 expde estes dados.

Tabela 10 — Pontos que atendem o quesito de absor¢do de 4gua nas condigdes operacionais estudadas

Condicao Absorc¢ao de Composicao (%)
operacional agua (%) Chamote Lamas Residuos crus

2A 11,61 100,0 0,0 0,0

3A 10,15 100,0 0,0 0,0

4A 9,50 100,0 0,0 0,0

2B 5,98 33,0 29,0 38,0
2B 6,03 0,0 46,0 54,0
3B 5,95 33,0 9,0 58,0
3B 6,00 0,0 24,0 76,0
4B 6,01 33,0 10,0 57,0
4B 6,03 0,0 22,0 78,0
2C 1,61 0,0 0,0 100,0
3C 0,86 0,0 0,0 100,0
4C 1,07 0,0 0,0 100,0

Fonte: O autor (2019).

Conforme mostra a tabela, as condi¢cdes operacionais referentes as queimas
realizadas a 1.120 e a 1.200°C ndo atingiram o valor requerido de absor¢dao de dgua. As
condigdes 2A, 3A e 4A apresentaram pontos de minima muito além do ideal; ja 2C, 3C e 4C
mostraram pontos de madxima muito aquém do requisitado. Conclui-se, portanto, que a luz do
comportamento técnico observado, o desenvolvimento de um produto com 6,0% de absor¢ao
de 4gua apenas podera ser realizado empregando-se a temperatura de queima de 1.160°C. De
fato, esta temperatura possibilita a formagdo de fase liquida com maior vigor, sem reduzir
drasticamente a porosidade do corpo ceramico, sendo ideal para o projeto do produto

almejado.



93

Ao se avaliar os graficos de 2B, 3B e 4B, verifica-se que hé dois pontos-6timos para
cada um deles: um com 0,0% e outro com 33,0% de chamote na composicao,
independentemente das condi¢des operacionais avaliadas. Os pontos formados pela mistura
binaria entre lamas e residuos crus € o ponto de menor custo € menor tempo de moagem; ja os
pontos com 33,0% de chamote referem-se ao maximo aproveitamento possivel do subproduto
em questdo, sem extrapolar o limite estabelecido para os custos (54,00R$/kg). Embora as
primeiras sejam operacional e economicamente mais interessantes, elas ndo empregam o
chamote em sua composicao e, portanto, foram descartadas por descumprir o requisito de
utilizar as quebras queimadas como matéria-prima obrigatoria. Por isso, a Tabela 11 mostra o
resultado da simulagdo computacional para os parametros custo de producdo e tempo de

moagem apenas para as formulagdes que empregaram o maximo possivel de chamote.

Tabela 11 — Custo de produgéo e tempo de moagem das potenciais formula¢des de revestimento de chdo

Condi¢ao Composicao (%) Custo Tempo de
operacional Chamote Lamas Residuos crus (R$/kg) moagem (min)
2B 33,0 29,0 38,0 54,06 221,47
3B 33,0 9,0 58,0 54,05 219,36
4B 33,0 10,0 57,0 54,05 219,53

Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode observar, a formulagdo que emprega as condi¢des operacionais 3B
apresentou os menores custo e tempo de moagem. Alids, a composicdo de 3B ¢ muito
semelhante a de 4B, sugerindo que, neste caso, a pressdo de conformagao pouco interfere nos
resultados. Também ¢ possivel perceber que, em todas as formulacdes testadas, o valor do
custo ficou levemente superior ao limite de 54,00R$/kg. Isto acontece devido ao
arredondamento dos percentuais de subprodutos que compde cada uma das formulagdes, os
quais foram realizados para agilizar as simula¢des e facilitar a dosagem dos mesmos em
laboratorio quando da etapa de validagdo. De modo qualitativo, considerou-se que o
acréscimo nos valores — em torno de 5 centavos por quilo — ndo era significativo o bastante
para justificar mais rodadas de simula¢do computacional. Eleita a formulagdo, o ponto
vermelho da Figura 30 evidencia a localizagdo da formulagdo selecionada no diagrama das

condig¢des operacionais 3B.
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Figura 30 — Localizag@o da formulago de revestimento de chdo no diagrama das condi¢des 3B

— 8 Residuos Crus
— 8 0,00,1,00
A

1,00
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Chamote Lamas

Fonte: O autor (2019).

4.3.3.3 Porcelanato

Para ser considerado “porcelanato”, segundo a ISO 13.006:2018, o revestimento
ceramico deve apresentar absor¢do de dgua igual ou inferior a 0,5%. De modo inverso ao
ocorrido durante a obtengdo das formulagdes 6timas dos revestimentos de parede, onde se
investigaram os pontos de maxima dos graficos ternarios de absor¢do de 4agua, no
desenvolvimento do porcelanato foram investigados os pontos de minima dos citados
diagramas.

Todavia, o porcelanato apresenta um desafio a mais: quanto mais proximo do ponto
de minima, maior tende a ser o gasto com energia térmica. Por isso, houve uma maior
flexibilidade na definigdo das composi¢des-Otimas. Assim, as formulagdes seriam
consideradas validas desde que respeitados o limite de 0,5% de absor¢do de agua, bem como
as condicionantes de custo, tempo de moagem e emprego de chamote. Desta forma, a Tabela
12 exibe os dados obtidos das simulagdes computacionais realizadas para a referida tipologia

de produto.
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Tabela 12 — Pontos que atendem o quesito de absor¢do de dgua nas condigdes operacionais estudadas

Condi¢ao Absorc¢ao de Composicao (%)
operacional agua (%) Chamote Lamas Residuos crus
2A 11,61 100,0 0,0 0,0
3A 10,15 100,0 0,0 0,0
4A 9,50 100,0 0,0 0,0
2B 0,30 33,0 67,0 0,0
3B 0,27 33,0 65,0 2,0
4B 0,29 33,0 64,0 3,0
2C 0,00 24,0 73,0 3,0
2C 0,00 24,0 34,0 42,0
3C 0,02 24,0 34,0 42,0
3C 0,01 24,0 72,0 4,0
4C 0,00 24,0 71,0 5,0
4C 0,00 24,0 43,0 33,0

Fonte: O autor (2019).

Durante a execu¢do das simulagdes, observou-se um incontdvel nimero de
combinagdes capazes de atender aos requisitos de projeto. Com exceg¢do das amostras
queimadas a 1.120°C, que ndo apresentam nenhum ponto proximo do valor de absor¢do de
dgua desejado, todas as demais condigdes operacionais testadas apresentaram condigdes
minimas de produzir ao menos um porcelanato com os residuos. Pode-se perceber o
protagonismo assumido pelas lamas, cuja maior fundéncia facilita a formagdo de fase liquida
e contribui para a diminui¢do da porosidade aberta.

Com tantas formulagdes passiveis de atender aos requisitos propostos, cada qual com
suas especificidades, ndo foi possivel realizar uma triagem mais aprofundada entre estas. Por
1sso, todas as formulagdes obtidas — excetuando-se aquelas queimadas a 1.120°C — foram
submetidas a andlise financeira e de tempo de moagem. A Tabela 13 resume os resultados

angariados.
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Tabela 13 — Custo de produgéo e tempo de moagem das potenciais formula¢des de porcelanato

Condi¢ao Composicao (%) Custo Tempo de
operacional Chamote Lamas Residuos crus (R$/kg) moagem (min)
2B 33,0 67,0 0,0 54,05 218,75
3B 33,0 65,0 2,0 54,05 219,11
4B 33,0 64,0 3,0 54,05 219,28
2C 24,0 73,0 3,0 53,99 168,77
2C 24,0 34,0 42,0 54,02 175,17
3C 24,0 34,0 42,0 54,02 175,17
3C 24,0 72,0 4,0 53,99 169,05
4C 24,0 71,0 5,0 53,99 169,33
4C 24,0 43,0 33,0 54,02 174,52

Fonte: O autor (2019).

Tal qual ocorrido no desenvolvimento do revestimento de chdo, a obtengdo da
formulacdo de porcelanato também apresentou algumas composi¢des com o valor de custo
levemente superior ao limite de 54,00R$/kg devido ao arredondamento nos percentuais de
subprodutos que compdem cada uma das formulagdes. Também ¢ interessante notar que os
resultados sugerem que a pressdo de prensagem pouco influiu na defini¢do das composigdes.
Isto explica porque as formulagdes geradas entre as diferentes condi¢des de conformagdo sdo
quase idénticas entre si.

Neste contexto, a formulacdo 24,0 / 73,0 / 3,0 das condigdes operacionais 2C
mostrou os menores valores de custo e de tempo de moagem dentre todas as composi¢des
avaliadas — ainda que seus resultados sejam proximos dos simulados para outras formulacdes
de massa. Além disso, a referida formulacdo também atende ao requisito de empregar o
maximo de chamote possivel em sua composi¢do. Portanto, elegeu-a como a formulagdo de
porcelanato a ser validada na proxima etapa da pesquisa. O ponto em vermelho na Figura 31

ilustra a localizagdo da composicao selecionada no grafico das condig¢des 2C.
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Figura 31 — Localizag@o da formulag@o de porcelanato no diagrama das condi¢des 2C
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Fonte: O autor (2019).

4.4 VALIDACAO

A etapa de validagdo aspirava verificar a precisdo dos modelos matematicos
empregados, ratificar a metodologia de desenvolvimento de produtos e comparar os
resultados obtidos das formulagdes-Otimas frente aos requisitos normativos inerentes a
fabricacdo de revestimentos ceramicos. Foi composta de duas fases, as quais guiaram as

conclusdes da pesquisa.

4.4.1 Reproducio laboratorial das formulagdes-otimas

As formulagdes de revestimento ecoldgico de parede, chdo e porcelanato,
determinadas anteriormente, foram testadas nesta fase da pesquisa sob suas condi¢des de
trabalho Otimas. Para tal, empregaram-se as mesmas fases, ensaios e controles que foram
utilizados durante a etapa de caracteriza¢do, além de uma andlise estrutural dos novos
produtos e de alguns ensaios adicionais. Explicitamente, as fases sdo: preparacdo das
formulagdes-6timas; moagem a uUmido; secagem, destorroamento e umidificagdo;
conformacgdo; secagem; e queima. Quanto aos ensaios, realizou-se: tempo de moagem;
densidade aparente a seco e pos-queima; perda ao fogo; contragdo linear e absor¢dao de agua.
Os controles contemplam: residuo de moagem (2,0 a 3,0% em malha 45um); e umidade de
conformacdo (6,0 a 7,0%). A andlise estrutural agrega a realiza¢do de microscopia eletronica

de varredura e a difracdo de raios X. Por fim, os ensaios adicionais relacionam a determinagao
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da distribuicdo granulométrica, absor¢do de dgua segundo a norma ASTM C373-88 e
determinagdo do mddulo de resisténcia a flexdo pds-queima. Todos os resultados angariados
foram agrupados por tipologia de produto (parede, chdo e porcelanato), os quais sdo

apresentados a seguir.

4.4.1.1 Revestimento de parede

O desenvolvimento do revestimento ecoldgico para recobrimento de paredes resultou
em uma formulacdo de massa composta por 23,1% de chamote, 25,0% de lamas ¢ 51,9% de
residuos crus. Ademais, empregou pressao de compactacdo de 325kgf/cm? e temperatura de
queima de 1.120°C como condi¢des de trabalho 6timas. A massa cerdmica formada nestas
condi¢des mostrou boa maneabilidade, trabalhando bem em todas as operagdes realizadas

durante a etapa de validagdo.

a) Caracterizacao fisica

A Figura 32 apresenta o aspecto visual do produto desenvolvido (peca redonda), o
qual é comparado a um produto convencional gentilmente cedido por uma grande fabricante
de revestimentos ceramicos do sul de Santa Catarina (peca retangular). Sob o aspecto visual,

verifica-se que ambos apresentam aparéncia bastante semelhante.

Figura 32 — Comparagdo visual: produto ecologico de parede (esquerda) e produto convencional (direita)

Fonte: O autor (2019).

Da execucdo dos ensaios fisicos, durante a validacdo em laboratério do produto
ecoldgico de parede, obtiveram-se os dados dispostos na Tabela 14. Nela se listam os valores
médios de cada pardmetro e seu desvio-padrdao, os quais podem ser comparados frente a

alguns valores encontrados na literatura e aos padrdes normativos.



99

Tabela 14 — Resultados da validagdo do revestimento ecologico de parede: ensaios fisicos

Exigéncia  Produto
Parametro Literatura Fonte
norma desenvolvido

Tempo de moagem (min.) - 180,00 - -
Densidade aparente a seco
(g/em?)

Densidade aparente pds-

- 1,739 £ 0,012 <2,10 Oliveira; Hotza, 2015

- 1,808 £ 0,016 1,75-1,99 El Nouhy, 2013
queima (g/cm?)

Perda ao fogo (%)

5,11+0,03 104-12,8 Oliveira; Hotza, 2015

2,14 +£0,12 <1,0 Oliveira; Hotza, 2015

Resisténcia a flexao (MPa) >15 26,51 £ 1,27 >20,0 Oliveira; Hotza, 2015
Absor¢ao de agua (%) >10 16,61 £0,51 13,0-18,0 Siqueira; Holanda, 2018

Contragao linear (%)

Fonte: O autor (2019).

Adicionalmente aos ensaios fisicos, também se procedeu a realizagdo de analise

granulométrica, conforme disposto na Figura 33.

Figura 33 — Distribui¢@o granulométrica do produto ecologico de parede
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Fonte: O autor (2019).

Avaliando-se os resultados angariados, percebe-se que produto desenvolvido atingiu
com €xito aos critérios normativos, em termos de absor¢ao de 4gua e de mddulo de resisténcia
a flexdo. Quando comparados a valores obtidos na literatura, os resultados do produto poroso
ecologico mostram-se proximos do praticado por outras pesquisas para a maioria dos

parametros, com exce¢do a perda ao fogo e a contracao linear.
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Oliveira e Hotza (2015) explicam que ¢ comum aos revestimentos porosos empregar
minerais carbondticos (calcitas e/ou dolomitas) como portadores de oOxidos de calcio e
magnésio. Entre 750 e 950°C, prosseguem os autores, estes materiais decompdem-se,
emitindo gases que proporcionam a alta porosidade desta gama de produto. A pequena perda
ao fogo observada para o produto ecologico se deve a provavel ndo utilizagdo (ou utilizacao
bastante restrita) de minerais carbondticos na formula¢do de porcelanato que gerou os
subprodutos empregados nesta pesquisa. Tal conclusdo se embasa na composi¢ao quimica dos
subprodutos, conforme exposto no item 4.2.5 deste trabalho, onde se verifica que os rejeitos
empregados tinham de 2,33 a 4,91% de CaO e de 1,01 a 1,29% de MgO — pouco, se
comparados as massas tipicas de revestimento poroso, as quais, segundo Oliveira e Hotza
(2015), tém de 5,8 a 9,4% de CaO e entre 0,31 e 3,10% de MgO. O baixo teor destes, porém,
pode comprometer o tamanho e qualidade dos poros abertos do produto ecologico.

No que tange a contragdo linear, sua ocorréncia esta diretamente ligada a formagao
de fase liquida durante a queima. Conforme explica Barsoum (2003), nas sinterizagdes com
formagdo de fase liquida — caso das ceramicas tradicionais de revestimento — a temperatura
promove a liquefagdo de alguns componentes mais fundentes. Tais componentes passam a
dividir o mesmo espago com particulas mais refratarias, as quais se mantém soélidas. O contato
entre solido e liquido desenvolve forgas capilares, resultantes da tensdo superficial, que
promovem uma forte for¢a de atracdo entre as particulas vizinhas. A acgdo dessa forca,
combinada com o potencial lubrificante inerente ao liquido, promove um rapido e significante
rearranjo das particulas, resultando na diminui¢do de tamanho (retragcdo) e na densificacdo do
corpo ceramico (BARSOUM, 2003). No caso das formulagdes convencionais de revestimento
de parede, sdo introduzidos materiais nao plasticos na composi¢do, como materiais inertes ou
refratarios, a fim de facilitar a eliminacdo de compostos volateis durante a queima. Isto
proporciona maxima estabilidade dimensional durante a sinterizag¢do, com valores de retragao
praticamente nulos (OLIVEIRA; HOTZA, 2015). No que tange ao produto ecoldgico
desenvolvido por esta pesquisa, este papel coube principalmente ao chamote e aos residuos
crus. O desempenho destes, porém, ficou aquém do esperado, haja vista que tais materiais nao
foram suficientes para manter a contragdo nos patamares informados em literatura. Conclui-
se, portanto, que houve a formacao de fase liquida em maior magnitude do que normalmente
ocorre durante a queima de um produto poroso tradicional, o que se traduziu em maior
retragdo de tamanho.

De fato, a andlise granulométrica corrobora o grande indice de contrac¢do linear

observado. Ao se avaliar a Figura 33, percebe-se que aproximadamente 75% (em volume) de
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todas as particulas do produto ecolodgico de parede apresentam tamanho igual ou inferior a
45um — valor da abertura da peneira utilizada para controle da moagem. Neste contexto,
Oliveira e Hotza (2015) recomendam que as massas de revestimentos porosos convencionais
apresentem residuo de moagem entre 4,0 e 6,0% em malha com abertura de 63um. Entretanto,
a moagem do produto ecologico valeu-se de um padrdo menor do que o recomendado pelos
referidos autores: entre 2,0 e 3,0% em malha com abertura de 45um. Tudo isto remete a
conclusao de que o produto ecoldgico de parede estda muito mais fragmentado do que os
produtos convencionais do mesmo nicho — o que explica a sua maior reatividade, sua maior
contracdo linear e sua maior suscetibilidade a ocorréncia de defeitos dimensionais.

Se por um lado a alta contragdo do produto ecoldgico de parede proporciona um
risco maior de ocorréncia de defeitos, por outro, abre-se a possibilidade de se otimizar o
processo de fabricacdo. No intuito de aproximar o valor da contracao linear do produto
ecoldgico de parede daquela praticada pelos produtos convencionais, pode-se: (a) diminuir o
tempo de moagem, reduzindo a reatividade da composi¢do; ou (b) diminuir a temperatura de
queima, algo factivel e até desejado do ponto de vista econdmico. Ambas as medidas devem
ser estudadas com cuidado, uma vez que estas podem comprometer o valor do médulo de
resisténcia a flexdo do produto ecoldgico. Caso tais medidas mostrem-se inviaveis, pode-se
proceder a producdo do produto ecoldgico de parede segundo as condigdes operacionais
avaliadas nesta pesquisa, jd que a contragdo linear ndo ¢ um indicador definido em norma.
Entretanto, se esta for a op¢do mais adequada, ¢ preciso tomar alguns cuidados adicionais,
como: (a) apurar o controle de processo quando da sua producdo industrial, a fim de evitar
indices desiguais de retragdo nas dimensdes da pecas que venham a acarretar defeitos
dimensionais; (b) destinar o produto ecoldgico de parede para a fabricacdo de revestimentos
com decoragdo pouco complexa, evitando-se que a retragdo excessiva venha a influir
significativamente no aspecto estético da peca; e (c) dar preferéncia a fabricagdo de produtos
retificados/esquadrejados, os quais sdo menos sensiveis a variagdes na contracao linear.

Tendo em vista que todos os requisitos normativos foram atendidos e que ha, de fato,
condi¢cdes minimas do revestimento ecologico de parede ser comercializado, realizou-se,
adicionalmente, o ensaio de absor¢do de agua conforme preconizado pela norma ASTM
C373-88, uma das principais normas norte-americanas relacionadas a produtos ceramicos, a
qual ¢ bastante aceita e reconhecida pelo mercado mundial. Dado este contexto, obteve-se
16,58 £ 0,55% de absor¢dao de agua — 0,03% abaixo do alcangado no método de ensaio
proposto pela NBR 13.818:1997. O valor praticamente estavel entre ambas as metodologias

mostra que as condi¢des mais restritivas de ensaio da norma americana pouco interferiram no
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valor da absor¢do de agua. Se os resultados de ambas as metodologias de ensaios forem
comparados ao disposto na norma americana ANSI A 137-1 — conforme expdem Oliveira e
Hotza (2015) — verifica-se que tanto o valor de uma, quanto de outra se encontra dentro da
faixa dos revestimentos ndo vitrificados, cuja absor¢ao de dgua estd compreendida entre 7,0 e

18,0%.

b) Analise estrutural

Uma vez finalizada a analise técnica do produto ecolégico de parede, procedeu-se a
realizacdo dos ensaios estruturais, os quais contemplam a difracdo de raios X (DRX) ¢ a
microscopia eletronica de varredura (MEV). O primeiro foi realizado com o produto
sinterizado. J4 o segundo foi realizado em fragmentos de corpo de prova do produto
ecoldgico, tanto a seco e quanto pos-queima.

O gréfico apresentado na Figura 34 mostra o resultado alcancado para a difracdo de
raios X do revestimento de parede. Nele, ¢ possivel observar as principais fases detectadas, as
quais foram identificadas com a seguinte nota¢do: 1 — quartzo (SiO,, JCPDS 46-1045); 2 —
anortita (CaAl,Si,Og, JCPDS 41-1486); 3 — mulita (AlsSi,O;3, JCPDS 15-0776).

Figura 34 — Difracdo de raios X do produto ecologico de parede
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Fonte: O autor (2019).

As fases identificadas nos difratogramas do produto ecoldgico de parede vao ao

encontro do preconizado por Riella (2010), o qual afirma que as fases cristalinas comumente
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encontradas em produtos queimados sdo o quartzo, a mulita, a anortita, a diopsita, a
clinoenstatita e a guelenita, bem como tragos de feldspatos sddico e potéassico. Dentre estas
fases, destacaram-se no produto ecologico de parede o quartzo e a mulita. A identificagdo
destas fases corrobora a visao de Rambaldi et al. (2017), os quais afirmam que o porcelanato
— tipologia que originou os subprodutos empregados na fabricacdo do produto ecologico de
parede — € constituido por cristais de quartzo e de mulita que sdo incorporados em uma grande
quantidade de matriz vitrea.

Os picos mais intensos observados na analise referem-se ao quartzo. Haja vista que
as analises de fluorescéncia de raios X revelaram alto teor de silicio em todos os subprodutos,
¢ razoavel que o quartzo seja detectado com alguma facilidade nos difratogramas. A presenga
do quartzo se da na forma de quartzo alfa, sua forma mais estavel a temperatura ambiente de
acordo com Deer, Howie e Zussman (2010).

A presenga de mulita, embora com picos bem mais discretos do que o quartzo,
também era esperada. Sadik, El Amrani e Albizane (2014) comentam que matérias-primas
aluminossilicadas — como argila, andaluzita e areia de silica — conduzem a formacdo de
mulita. As argilas cauliniticas e os caulins (conhecidos como “argila da china”) sdo
amplamente empregados na fabricagdo de porcelanato, sendo que a caulinita ¢ o seu
componente primario (KLEIN; DUTROW, 2012; OLIVEIRA; HOTZA, 2015). Quando
aquecida, a caulinita sofre desidroxilagdo entre 575 e 700°C, transformando-se em
metacaulinita, a qual, por sua vez, converte-se em mulita em temperaturas proéximas a 1.000°C
(RIELLA, 2010; SIQUEIRA; HOLANDA, 2018). Além das reacdes da caulinita, Riella
(2010) explica que materiais micaceos, como a ilita, fundem-se proximo a 1.050°C, vindo a
reagir com a silica para também formar mulita.

Além das fases ja relatadas, percebe-se também a formagdo de anortita, mineral
pertencente a série dos plagioclasios — uma das séries minerais que compdem o grupo dos
feldspatos (DEER; HOWIE; ZUSSMAN, 2010). Klein e Dutrow (2012) explicam que o
grupo dos feldspatos ¢ dividido em séries: a série dos feldspatos alcalinos; e a série dos
plagioclasios. Riella (2010) elenca como componentes da primeira o ortoclasio, a andalaria, a
sanidina e o microclinio; ja na segunda, estdo enquadradas a albita, oligoclasio, andesina,
labradorita, bytownita e anortita. Deer, Howie e Zussman (2010) comentam que a série dos
feldspatos alcalinos apresenta composicao varidvel de potassio (ortoclasio, KAISi;Og) e sodio
(albita, NaAlSi;Og). Ja4 Riella (2010) explica que a série plagioclasio ¢ definida pela
quantidade varidvel de cdlcio e de s6dio em sua composi¢dao, onde os extremos definem a

albita (NaAlSi;Og) e a anortita (CaAl,Si,0g). A presenca de anortita nos difratogramas
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corrobora Selli (2015), o qual comenta que a quantidade de anortita nas composi¢des aumenta
com a adicdo de CaO e de compostos de Al,O;. De fato, ha teores expressivos de CaO e de
ALOj; nas andlises de fluorescéncia de raios X dos subprodutos. O teor de CaO, em especial,
denota o emprego de plagioclasios ricos em calcio. O valor do referido 6xido estd muitas
vezes superior ao preconizado por Oliveira e Hotza (2015) para as massas tipicas de
porcelanato.

J4 as micrografias expressas nas Figuras 35 e 36 mostram as particulas do produto
ecoldgico sob uma ampliagdo de 500, 1.500 e 5.000 mil vezes. Por meio delas, ¢ possivel se

avaliar, de modo qualitativo, os poros do corpo ceramico e a eficiéncia da sinterizagao.

15KVE X5,000 *

Fonte: O autor (2019).

Comparando as micrografias a seco (Figura 35) e pos-queima (Figura 36), ¢ possivel
visualizar as transformacgdes estruturais realizadas pela acdo da temperatura durante a
sinterizagdo do produto. Nas imagens referentes ao produto sinterizado, em especial aquela
referente 5.000 vezes de ampliacdo, verifica-se claramente a formagdo de fase liquida em
meio as particulas mais refratdrias a temperatura. A ocorréncia deste fenomeno garantiu a
manuten¢do da porosidade aberta necessdria para se atingir ao requisito normativo de

absorcao de agua, ao passo que proporcionou alguma resisténcia a flexao ao produto.
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Apesar da absor¢do de agua se enquadrar nos limites normativos, as micrografias
revelaram que o tamanho de poros abertos do revestimento ecologico de parede ¢ bem inferior
aos encontrados na literatura — como aqueles evidenciados no trabalho de Ozturk e Gultekin
(2015). Para melhor exemplificar, a Figura 37 compara as micrografias pos-queima do

produto ecologico frente aquelas obtidas na referida literatura.

Figura 37 — Comparacdo: produto ecoldgico de parede (e) x produto obtido na literatura (d)

3,

Fonte: O autor (2019); Ozturk e Gultekin (2015).

Da avaliacdao das imagens, verifica-se que a formagao de fase liquida foi muito mais
intensa no produto ecoldgico de parede, ocasionando reducao no diametro dos poros abertos.
Neste sentido, ¢ visualmente perceptivel que o produto obtido na bibliografia apresenta poros
abertos de maior tamanho quando comparado ao produto ecoldgico de parede. O tamanho dos
poros abertos ¢ uma caracteristica fundamental para produtos de classe BIII, uma vez que
permitem com maior facilidade a penetracio da argamassa e, consequentemente, o
assentamento do produto. Ademais, as particulas do revestimento ecoldgico sdo visualmente
menores do que aquelas observadas na micrografia da literatura. Na pratica, os menores
tamanhos de particula favoreceram a maior formagdo de fase liquida, que, por sua vez,
contribuiu para aumentar a densificacdo e a resisténcia mecanica do produto ecologico de
parede, sem comprometer o indice normativo de absor¢ao de agua.

Dado que os resultados de absor¢do de dgua e de resisténcia a flexdo apresentam
alguma folga frente aos requisitos de norma e aos resultados obtidos para estes na literatura
(Tabela 14 deste trabalho), h& possibilidade de se otimizar a manufatura dos produtos
ecoldgicos de parede obtidos nesta pesquisa. Bons exemplos de otimizag¢do referem-se a
diminui¢ao dos tempos de moagem, a ado¢do de moagem fracionada e a redugdo no ciclo e na
temperatura de queima dos produtos, as quais podem ser conduzidas pelo emprego do
planejamento experimental do tipo fatorial, conforme preconizado por Calado e Montgomery
(2003). Estas agdes visam reduzir a capacidade de formagdo de fase liquida durante a

sinterizagdo e, por conseguinte, preservar a porosidade aberta pos-queima, a qual é tdo
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necessaria a produtos de parede. Se bem conduzida, a adigdo de tais medidas pode gerar
reducdo de custos e facilidade de manufatura, sem que haja danos consideraveis em termos de

qualidade ao produto final.

4.4.1.2 Revestimento de chao

A formulagcdo do revestimento cerdmico ecoldgico para chdo era composta por
33,0% de chamote, 9,0% de lamas ¢ 58,0% de residuos crus. A melhor condi¢ao de trabalho,
obtida por modelagem matematica, para esta formulacdo congregava conformagdao a
325kgf/cm? e queima a 1.160°C. Em laboratdrio, mostrou boa capacidade de trabalho, nao
apresentando dificuldades de conformagdo ou queima. Além disso, mostrou boa resisténcia a

verde e a seco, gerando corpos de prova com facilidade de manuseio.

a) Caracterizacao fisica

A Figura 38 compara a aparéncia visual do produto ecoldgico de chio (peca redonda)
frente a um produto convencional gentilmente cedido por uma grande fabricante de
revestimentos ceramicos do sul de Santa Catarina (pega retangular). Nota-se que visualmente

ambos os produto mostram-se semelhantes.

Figura 38 — Comparagdo visual: produto ecologico de chdo (esquerda) e produto convencional (direita)

Fonte: O autor (2019).

No ambito técnico, a formulagdo ecoldgica de revestimento de chdo também gerou
resultados interessantes do ponto de vista dos ensaios fisicos. Estes dados estdo dispostos na
Tabela 15, os quais s@o comparados com dados de produtos angariados na literatura e com os

padrdes estabelecidos pela norma ISO 13.006:2018.
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Tabela 15 — Resultados da validagdo do revestimento ecologico de chdo: ensaios fisicos

Exigéncia Produto
Parametro Literatura Fonte
norma desenvolvido
Tempo de moagem (min.) - 220,00 - -

Densidade aparente a seco
(g/em?)
Densidade aparente pds
queima (g/cm?)
Perda ao fogo (%)

Contragao linear (%)

Resisténcia a flexao (MPa)

Absorg¢ao de agua (%)

1,720+ 0,018  1,85-1,95

2,169+0,011 1,98-2,22

4,92+0,04 4,10-6,10
7,63 £0,32 3,2-6,5

Blla: >22
4996 £4,83  24,0-45,0
BIIb: >18
Blla:3-6
6,11 £0,33 4,2-9.6
BIIb: 6-10

Livramento et al., 2017

Livramento ef al., 2017

Livramento et al., 2017

Livramento et al., 2017

Livramento et al., 2017

Livramento et al., 2017

Fonte: O autor (2019).

Ja a Figura 39 exibe o resultado obtido pela andlise granulométrica do produto

ecoldgico de chao.

Figura 39 — Distribui¢do granulométrica do produto ecologico de chéo
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Fonte: O autor (2019).

Um adendo importante a ser realizado antes de se iniciar a analise dos resultados

refere-se a escolha das referéncias bibliograficas utilizadas a titulo de comparacao na Tabela

15. O fato de se vislumbrar a obtencao de um produto que se situasse entre dois subgrupos de
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absorc¢ao de agua (Blla e BIIb) gerou duvidas no que tange a escolha dos dados de literatura
para se proceder a comparagdo com os dados obtidos nesta pesquisa. Ao selecionar os
trabalhos na literatura, deu-se preferéncia as referéncias bibliograficas que tivessem como
base produtos do grupo de absor¢do de agua Blla, que ¢ tecnicamente mais restritiva — fato
que justifica a opgdo pelo trabalho de Livramento et al. (2017). Além disso, ¢ importante
frisar que a titulo de comparacdo, manteve-se o padrdo normativo dos dois subgrupos na
Tabela 15.

Avaliando os resultados quanto aos aspectos normativos, verifica-se que o
revestimento ecolodgico de chdo atingiu plenamente o requisito de absor¢ao de dgua para o
subgrupo BIIb, ficando apenas 0,11% acima do estipulado para o subgrupo Blla. Dado que o
desenvolvimento do produto de chdo objetivava atingir 6,0% para o referido pardmetro —
faixa que esta na transicdo do subgrupo Blla para BIlb — pode-se considerar este resultado
muito satisfatorio. J4 no que tange ao moddulo de resisténcia a flexdo, verifica-se que o
resultado alcangado pelo produto ecoldgico de chdao ndo s6 € muito superior a0 minimo
estipulado para os subgrupos Blla e BlIIb, como também estd acima dos valores obtidos por
Livramento et al. (2017) para este parametro. O resultado, portanto, pode ser considerado
como excelente.

No que tange a comparagdo entre os resultados obtidos pelo produto ecoldgico de
chdao e um produto convencional obtido na literatura, verificou-se que o produto ecologico
desenvolvido mostrou comportamento proximo do apresentado no trabalho de Livramento et
al. (2017). As excegdes foram os ensaios de contracdo linear e de densidade aparente a seco,
onde o primeiro apresentou-se acima e o segundo mostrou-se abaixo do disposto na
bibliografia.

Contragado linear acima do valor percebido na literatura ¢ recorrente neste trabalho,
tendo ja sido retratado no produto ecoldgico de parede. Por conseguinte, o motivo para sua
ocorréncia, no caso do produto ecoldgico de chao, ¢ o mesmo do que foi apresentado durante
a analise dos resultados do produto ecologico de parede (item 4.4.1.1 deste trabalho). O maior
valor de contragdo linear, entretanto, sugere que o produto ecoldgico de chao foi capaz de
formar mais fase liquida se comparado tanto ao produto ecologico de parede quanto ao
produto de chao convencional pesquisado por Livramento ef al. (2017).

Neste sentido, o ensaio de distribui¢do granulométrica mostra que o produto
ecologico de chao foi excessivamente moido. Ao se avaliar a Figura 39, verifica-se que quase
75% (em volume) das particulas apresentam tamanho igual ou inferior a abertura da malha

utilizada para controle do residuo de moagem, ou seja, 45um. De fato, as composi¢des
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ceramicas tendem a aumentar sua reatividade a medida que se aumenta o grau de moagem de
suas particulas. Ademais, Oliveira e Hotza (2015) expdem que produtos greisificados moidos
por via imida geralmente apresentam residuo de moagem variando entre 7,0 a 10,0% em
malha de abertura 63um. Comparando a recomendagao dos referidos autores com o praticado
nesta pesquisa (onde o residuo de moagem variou de 2,0 a 3,0% em malha de abertura 45um),
percebe-se que o produto ecoldgico foi muito mais fragmentado do que normalmente ¢
praticado para produtos convencionais do mesmo segmento. Esta informagdo reforca o
resultado obtido no ensaio de distribuigdo granulométrica: o produto ecoldgico estd mais
finamente moido e, por isso, tende a apresentar maior reatividade e contragdo linear.

Por apresentar contragdo linear em valores maiores do que o convencionalmente
praticado, abre-se a possibilidade de otimizacdo da produgdo do revestimento ecologico de
chdo. Assim como fora proposto para o produto de parede, a obtengao do produto de chao
pode ser otimizada reduzindo-se seu tempo de moagem ou diminuindo-se sua temperatura de
queima. Tais otimizagdes, todavia, devem ser conduzidas com parcimdnia para se evitar que a
alteracdo das condicdes operacionais venha a influir negativamente nos resultados do médulo
de resisténcia a flexdo. Caso as medidas propostas se mostrem inviaveis na pratica, pode-se
trabalhar industrialmente com o produto ecologico de chdo nas condigdes estudadas nesta
pesquisa. Embora nao haja problemas em se trabalhar com retragdes maiores em ambito
industrial, faz-se necessario alertar que o alto valor do referido pardmetro demanda um pouco
mais de cuidado na execu¢do da operacdo de queima, uma vez que grandes contragdes
lineares podem favorecer o aparecimento de defeitos dimensionais. Desde que o controle do
processo seja realizado de modo adequado, ndo ha impedimento para a produ¢do em larga
escala do produto ecoldgico sob as condigdes operacionais propostas nesta pesquisa.

Assim como realizado no produto ecoldgico de parede, o produto ecoldgico de chao
também foi submetido a absor¢do de agua segundo a norma americana ASTM C373-88,
atingindo o resultado de 6,32 + 0,27%. Comparando o valor aqui obtido com aquele referente
a norma NBR 13.818:1997, verifica-se que a absor¢dao de agua segundo a norma americana
foi, em média, 0,21% maior — valor bastante razoavel, haja vista a maior severidade desta
norma em relagdo aquela. Os valores obtidos em ambas as metodologias de ensaio, segundo
Oliveira e Hotza (2015), enquadram o referido produto ecoldgico na classe dos pavimentos

semivitrificados da norma ASTM A137-1, que apresentam absor¢ao de agua entre 3,0 e 7,0%.

b) Analise estrutural
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Nao se detectando maiores problemas quanto aos ensaios fisicos, procedeu-se a
realizacdo dos ensaios estruturais. Neste contexto, os resultados obtidos nos ensaios de
difragdo de raios X, realizada com o produto sinterizado, identificaram as seguintes fases: 1 —
quartzo (SiO,, JCPDS 46-1045); 2 — anortita (CaAl,Si,0s, JCPDS 41-1486); 3 — mulita
(Al§S1,043, JCPDS 15-0776). O difratograma da Figura 40 expde os resultados obtidos.

Figura 40 — Difra¢do de raios X do produto ecoldgico de chao
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Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode notar, os difratogramas obtidos para os revestimentos ecoldgico
de parede e de chdo sdo bastante semelhantes. As fases identificadas no azulejo ecoldgico
foram as mesmas percebidas para o produto ecoldgico de chdo. Em termos de composi¢ao,
ambos os produtos apresentam como principal constituinte os residuos crus (acima de 50%
em peso nos dois casos). As grandes diferengas estdo nos percentuais dos demais constituintes
e nas condigdes de processamento — especialmente, temperatura de queima. Entretanto,
verifica-se que tais diferengas ndo foram suficientes para desenvolver outras fases cristalinas
que diferenciassem os produtos. Portanto, salvo as propor¢des, a analise realizada para o
produto de parede, na secdao 4.4.1.1 deste trabalho, ¢ aplicavel também ao produto ecologico
de chao.

No que tange a micrografia do produto ecoldgico de chao, as imagens expostas nas
Figuras 41 e 42 permitem avaliar visualmente a estrutura das amostras a seco e pos-queima,

respectivamente. Para tal, valeu-se de ampliagdes da ordem de 500, 1.500 e 5.000 vezes.
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Figura 41 — Micrografias a seco do produto ecolégico de chio
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Fonte: O autor (2019).

Figura 42 — Micrografias pos-queima do produto ecoldgico de chio

Confrontando as micrografias a seco (Figura 41) e pos-queima (Figura 42), nota-se
que a formacdo de fase liquida no produto ecoldgico de chdo foi ainda mais intensa que a
observada no azulejo ecolédgico. Nas fotos de 1.500 e 5.000 vezes de ampliagdo, nota-se que a
formag¢dao de fase liquida cobriu homogeneamente quase toda a superficie da amostra,
restando intactas apenas algumas particulas mais refratarias e alguns poros maiores.
Comparando-os as micrografias do produto ecoldgico de parede (item 4.4.1.1 deste trabalho),
percebe-se que os poros do produto ecoldgico de chiao sdo maiores e menos numerosos. Tal

configuracdo gerou bons indices de resisténcia mecanica e absor¢ao de agua.

4.4.1.3 Porcelanato

Conformada a 250kgf/cm? e queimada a 1.200°C, a formulagdo ecoldgica de
porcelanato contava com 24,0% de chamote, 73,0% de lamas e 3,0% de residuos crus. Sua
boa plasticidade permitiu a realizagdo da operacdo de conformagdo sob o menor valor de
pressdo especifica dentre todos os produtos ecologicos desenvolvidos. Isto, porém, nao
alterou a trabalhabilidade da massa cerdmica em laboratdrio, a qual se mostrou resistente,

tanto a verde, quanto a seco.
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A Figura 43 confronta a aparéncia do porcelanato ecologico (peg¢a redonda) ao

aspecto visual de um porcelanato convencional (massa de porcelanato esmaltado), o qual foi

gentilmente cedido por uma grande fabricante de revestimentos ceramicos do sul de Santa

Catarina (pega retangular). Nota-se que visualmente o produto ecoldgico mostra coloracdo

cinza-esverdeada enquanto o produto convencional exibe cor entre o marrom e o castanho.

Figura 43 — Comparacdo visual: porcelanato ecoldgico (esquerda) e produto convencional (direita)

Fonte: O autor (2019).

No ambito dos ensaios fisicos, a Tabela 16 exibe os resultados angariados ao longo

da etapa de validacdo frente a dados de trabalhos bibliograficos e aos requisitos de norma.

Tabela 16 — Resultados da validagdo do porcelanato ecoldgico: ensaios fisicos

Exigéncia Produto
Parametro Literatura Fonte
norma desenvolvido
Tempo de moagem (min.) - 180,00 - -
Densidade aparente a seco
- 1,603 £ 0,021 - -
(g/em’)
Densidade aparente pos )
‘ - 2,212+0,017  2,30-2,40 Dondi et al., 1999
queima (g/cm?)
Perda ao fogo (%) - 4,83+ 0,05 3,4-6,1 Oliveira; Hotza, 2015
Contracao linear (%) - 10,43 £ 0,50 7,89-8,36 Ayudin; Kara, 2014
Resisténcia a flexao (MPa) >35 54,16 + 6,43 >45,0 Riella, 2010
Absor¢ao de agua (%) <0,5 0,03 £0,01 <0,1 Riella, 2010

Fonte: O autor (2019).
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Ja no que diz respeito a distribui¢do granulométrica do porcelanato ecologico, a

Figura 44 exibe os resultados obtidos.

Figura 44 — Distribuicdo granulométrica do porcelanato ecologico
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Fonte: O autor (2019).

Os dados coletados mostram que o desenvolvimento de um porcelanato ecoldgico foi
exitoso sob a dtica dos requisitos normativos. A média dos resultados de absorcao de 4gua foi
quase 17 vezes menor do que o limite estabelecido em norma, enquadrando o porcelanato
ecoldgico na classe Bla com alguma folga. O mddulo de resisténcia a flexdo, por sua vez,
ficou muito acima do minimo estabelecido em norma para o grupo de absorcao Bla.

Ao comparar o novo produto com os resultados angariados na literatura, percebe-se
que dois parametros do porcelanato ecolégico mostraram desempenho além ou aquém do
relatado na bibliografia. Sao eles: densidade aparente pds-queima e, novamente, contragdo
linear.

A densidade aparente pds-queima ficou aproximadamente 0,09g/cm?® menor do que o
auferido nos estudos de Dondi et al. (1999). Os menores valores deste parametro sugerem que
ha mais espagos vazios no porcelanato ecologico. Em teoria, pode-se intuir que a maior
presenca de espacos vazios possa comprometer os valores de modulo de resisténcia a flexao,
mas isto ndo foi observado na pratica. Conforme disposto na Tabela 16, percebe-se que a
resisténcia dos corpos de prova foi superior tanto aos limites de norma quanto aos valores
elencados em literatura. Portanto, a menor densidade aparente, se comparada a literatura
consultada, ndo comprometeu ao requisito normativo de resisténcia a flexao.

Assim como observado nos produtos ecoldgicos de parede e chdo, o porcelanato

ecoldgico também apresentou maior contracdo linear do que relatado na literatura. A
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explicagdo para este comportamento, porém, diverge um pouco do que fora explicitado para
os referidos produtos ecologicos nos itens 4.4.1.1 e 4.4.1.2 deste trabalho. Quando avaliado os
resultados dos produtos ecoldgicos de parede e chdo, percebeu-se que suas composi¢des de
massa estavam mais reativas do que aquelas inerentes aos produtos convencionais — em
grande parte pelo maior esforco de moagem sofrido pelos citados produtos ecologicos. Isto se
traduziu em maiores formagdes de fase liquida durante a sinterizagdo que, por sua vez,
proporcionaram uma maior contragdo linear. Embora o porcelanato ecolégico também tenha
apresentado vigorosa formacao de fase liquida, este fendmeno se deveu mais a natureza dos
subprodutos utilizados em sua composicdo do que ao excesso de moagem. Tal conclusdo ¢
ratificada ao se avaliar o resultado da andlise de distribuicdo granulométrica do porcelanato
ecoldgico, conforme ilustra a Figura 44.

Neste contexto, a andlise da distribui¢do granulométrica mostra que pouco mais de
73% (em volume) das particulas que compde a massa do porcelanato ecoldgico apresentaram
tamanho igual ou inferior a 45um (abertura da tamiz utilizada para controlar o residuo de
moagem). Embora este percentual seja expressivo, ele ¢ inferior ao observado nos produtos
ecoldgicos de parede e chdo. Ademais, Oliveira e Hotza (2015) sugerem que os porcelanatos
convencionais apresentem residuo de moagem entre 0,5 ¢ 1,0% em malha de abertura de
63um. Este padrio, contudo, ndo pode ser comparado com o padrio utilizado nesta pesquisa
(2,0 a 3,0% em malha de abertura 45um), uma vez que a abertura da malha utilizada em
ambos ¢ diferente. Para que se pudessem comparar as recomendacdes da literatura com o
praticado na moagem do porcelanato ecoldgico, recorreu-se ao didmetro médio das particulas,
parametro que ¢ obtido durante o ensaio de distribuicdo granulométrica. Oliveira e Hotza
(2015) comentam que porcelanatos convencionais tém diametro médio das particulas
variando entre 15 e 20um, enquanto o porcelanato ecologico apresentou 30,25um para este
mesmo pardmetro — o que leva a conclusdo de que os porcelanatos convencionais sdo mais
finamente moidos do que o porcelanato ecoldgico. Portanto, ndo se pode atribuir a maior
contragdo observada no porcelanato ecoldgico apenas a formagdo mais vigorosa de fase
liquida.

Na realidade, a grande contragdo linear do porcelanato ecologico se deveu a duas
causas. A primeira delas ¢ a propria formagao de fase liquida. A reatividade das composi¢cdes
ceramicas nao depende apenas do grau de moagem, mas também de outros fatores como o
tipo das matérias-primas utilizadas, as condi¢des de processamento, a composi¢cdo da massa
cerdmica em termos de 6xidos, etc. Tendo em vista que os subprodutos utilizados na obtencao

dos produtos ecoldgicos sdao oriundos da fabricagdo de porcelanato, ¢ presumivel que estes
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tragam consigo grande fundéncia. Mesmo que o grau de moagem nao tenha sido tdo apurado
quanto o preconizado na literatura, ainda assim € de se supor que a formagao de fase liquida
durante a queima do porcelanato ecoldgico tenha sido vigorosa devido a natureza fundente
dos seus constituintes. A segunda e principal causa refere-se a pequena densidade aparente a
seco do porcelanato ecologico. Comparando todos os produtos ecologicos produzidos ao
longo da etapa de validagdo, percebe-se que o porcelanato € o que apresenta o menor valor de
densidade aparente a seco ¢ o maior valor do mesmo parametro pds-queima. Ainda que o
porcelanato ecoldgico nao esteja tdo moido quanto os produtos convencionais, sua menor
densidade aparente a seco oferece um maior volume de vazios no interior dos corpos de
prova, os quais permitem a passagem de calor com maior facilidade durante a sinterizacao.
Desta forma, o calor chega com mais facilidade no interior dos corpos de prova, promovendo
a formacdo de fase liquida com maior vigor. Quando ocorre a formacgdo de fase liquida, a
atracdo das particulas solidas promovida pelas forgas capilares as faz percorrer uma distancia
maior, haja vista a maior existéncia de vazios no interior dos corpos de prova. Este fenomeno,
aliado a maior temperatura de queima utilizada na sinterizagdo, faz do porcelanato ecologico
o produto desenvolvido que apresentou a maior densificagao e a maior contracao linear dentre
todos.

Assim como apurado na andlise dos resultados do revestimento ecoldgico de chao,
explicitado no item 4.4.1.2 desta pesquisa, o alto valor para a contragdo linear permite que se
possa estudar a otimizagdo da producdo do porcelanato ecoldgico, seja pela redugao do tempo
de moagem, seja pela diminui¢do da temperatura de queima. Ademais, se por qualquer motivo
nao for vidvel realizar as otimizagdes sugeridas, nada impede de se proceder a producao em
série da formulagdo ecoldgica de porcelanato nas condi¢des originalmente propostas neste
trabalho. Neste caso, contudo, ¢ preciso garantir que o processo esteja devidamente
controlado, de modo a evitar-se a ocorréncia de problemas dimensionais.

Ao se realizar o ensaio de absor¢do de agua segundo a norma ASTM C373-88,
atingiu-se o valor de 0,02 £ 0,01 — bastante proximo do resultado verificado sob a
metodologia proposta pela NBR 13.818:1997. Conforme mostram Oliveira e Hotza (2015),
estes resultados enquadram o porcelanato ecoldgico como um pavimento muito vitrificado a

luz da norma ASTM A137-1 (absorcao igual ou inferior a 0,5%).

b) Analise estrutural
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Findada a andlise dos ensaios fisicos, procedeu-se a realizacdo dos ensaios de andlise
estrutural (difragdo de raios X e microscopia eletronica de varredura). O grafico apresentado
na Figura 45 aponta os resultados obtidos durante a andlise de difragdo de raios X do
porcelanato ecoldgico sinterizado. Nele, identificam-se as seguintes fases: 1 — quartzo (SiO,,
JCPDS 46-1045); 2 — anortita (CaAl,Si,0g, JCPDS 41-1486); 4 — zircdo (Zr[SiO4], JCPDS
06-0226); 5 — espinélio (MgAl,O4, JCPDS 75-1800).

Figura 45 — Difracdo de raios X do porcelanato ecologico
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Fonte: O autor (2019).

Comparando este difratograma com aqueles dos demais produtos ecoldgicos (se¢des
4.4.1.1 e 4.4.1.2), percebe-se que todos os produtos apresentam quartzo e anortita. Entretanto,
a mulita, presente nos dois outros produtos ecologicos, nao foi identificada no porcelanato
ecologico. Em seu lugar, o porcelanato ecoldgico apresentou zircao e espinélio. O surgimento
destas fases cristalinas estd ligado a composicdo e as condigdes de processamento dos
produtos desenvolvidos. Ao contrdrio dos demais produtos, que tem como componente
primario os residuos crus, a composicdo do porcelanato ecologico ¢ formada por um alto
percentual de lamas. Conforme expresso nas analises quimicas de fluorescéncia de raios X, as
lamas apresentam componentes estranhos aos outros subprodutos, como os 6xidos de zinco e
zirconio. E natural, portanto, que fases relacionadas a estes 6xidos se desenvolvessem — como
¢ o caso do zircao — e que haja auséncia de mulita — ligada a presenca dos residuos crus. Além

das diferencas de composi¢do, o porcelanato ecoldgico foi sinterizado a uma temperatura mais
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alta, o que permitiu o surgimento de fases cristalinas que até entdo nao haviam conseguido se
desenvolver significativamente — tal como o espinélio.

Dentre as fases detectadas, o zircao chama a atencao. Utilizado como branqueador e
como opacificante, o zircado pode ser encontrado na massa dos porcelanatos nao-esmaltados
ou em esmaltes (BRUZZI et al., 2000; SELLI, 2015). Dado que sua presenca foi detectada
apenas na analise quimica das lamas, concluiu-se que o mesmo seja originario dos efluentes
de vidrados. O zircao atua como fonte de 6xido de zirconio, que € uma das substancias mais
refratarias conhecidas (KLEIN; DUTROW, 2012). Haja vista sua refratariedade, ¢ provavel
que o zircdo tenha se mantido intacto ao calor durante a sinterizacdo. A identificacdo da sua
fase, entretanto, s6 foi possivel devido ao grande emprego de lamas na formulagdo de
porcelanato ecologico.

Ao contrario do zircdo, o espinélio formou-se em virtude da alta temperatura de
queima. Deer, Howie e Zussman (2010) comentam que o espinélio pertence a um grupo ¢ a
uma série mineral homonimos, dos quais também fazem parte a hercinita, ganita e galaxita.
Segundo Klein e Dutrow (2012), o espinélio ¢ um mineral de alta temperatura, de ocorréncia
comum, que pode ser obtido sinteticamente pelo processo Verneuil. Pode ser formado pela
aglomeragdo ou fusdo de MgO e Al,Os, com ou sem a presenga de mineralizadores; depois de
formado, sua temperatura de fusdo atinge 2.135+20°C (DEER; HOWIE; ZUSSMAN, 2010).
Dado que a analise de fluorescéncia de raios X mostrou a existéncia tanto de MgO, quanto de
Al,Os3, ¢ factivel que a alta temperatura de queima tenha promovido a formagao de espinélio.
Além disso, Riella (2010) comenta que a ilita tende a formar espinélio, alumina alfa e,
ocasionalmente, hematita a partir de 900°C. Embora o espinélio seja o mineral mais comum
da série, a presenga de Fe,O; na composicdo do porcelanato ecoldgico, aliada a alta
temperatura de queima, pode também ter formado hercinita (Fe**Al,04). Tal mineral é
bastante semelhante ao espinélio, sendo comumente formado pela substituigio de Mg por Fe*"
(DEER; HOWIE; ZUSSMAN, 2010; KLEIN; DUTROW, 2012). Os difratogramas de
espinélio (JCPDS 75-1800) e hercinita (JCPDS 34-0192) mostram muitas semelhangas entre
si, sendo razoavel supor que tenha havido a formacdo de ambas as fases. Ademais, ¢ comum
aos componentes do grupo dos espinélios formarem solugdes sdlidas entre si — resultando em
uma maior dificuldade para se realizar a identificagdo (KLEIN; DUTROW, 2012). Contudo,
independentemente da fase obtida, o desdobramento ¢ o mesmo: a obtencdo de uma fase de
alta dureza, de coloracdo variando do incolor ao azul e castanha (DEER; HOWIE;

ZUSSMAN, 2010).
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Ja as micrografias dispostas nas Figuras 46 e 47, expdem a morfologia dos corpos de
prova do porcelanato ecoldgico a seco e pds-queima, respectivamente. Para tal, empregou-se

ampliacao de 500, 1.500 e 5.000 mil vezes.

Figura 46 — Micrografias a seco do porcelanato ecologico
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Fonte: O autor (2019).

Figura 47 — Micrografias pds-queima do porcelanato ecoldgico
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Fonte: O autor (2019).

As micrografias evidenciam que a formagao de fase liquida foi muito mais intensa no
porcelanato do que em qualquer um dos demais produtos ecoldgicos desenvolvidos. Em
nenhuma das imagens se podem observar poros abertos, denotando que os espagos existentes
na superficie da amostras foram preenchidos pelo liquido gerado durante a queima. Observa-
se ainda, em especial nas fotos relativas a 1.500 e 5.000 vezes de ampliagdo, alguns pequenos
rebaixos em formato circular. Estes rebaixos referem-se a gaseificacdes ocorridas durante a
sinterizagdo do porcelanato ecologico. Apos ocorréncia das gaseificacdes, houve tempo
suficiente de exposicao ao calor para que as lacunas deixadas pudessem ser preenchidas quase
que plenamente pela fase liquida existente nas amostras. A formagao de fase liquida de modo
mais vigoroso, aliada a um resfriamento mais lento, foi a responsavel direta por otimizar os

aspectos técnicos do porcelanato, como resisténcia a flexao e absorc¢ao de agua.
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4.4.2 Avaliacio estatistica dos resultados

Na fase de avaliagdo estatistica, os dados reais obtidos ao longo da etapa de
validacao foram comparados aos valores estimados pelos modelos matematicos de cada um
dos parametros estudados, sob o nivel de significancia de 95%. Objetivava-se, com isto,
avaliar se os modelos matematicos obtidos na etapa de caracterizagdo eram estatisticamente
significativos para serem utilizados como elementos de previsdo e, por conseguinte, como
ferramentas para desenvolvimento de produtos. A comparagao entre dados reais e estimados
foi efetuada com auxilio do programa computacional StatSoft Statistica 7. O software ainda
auxiliou no calculo dos limites de aceitacdo a 95% de confianga. Os resultados coletados nesta

fase sdo apresentados na sequéncia, por tipologia de produto.

4.4.2.1 Revestimento de parede

A Tabela 17 resume as informagdes acerca da andlise estatistica efetuada para os
resultados do produto ecoldgico de parede. Ressalta-se que os limites nela listados referem-se

ao maior ¢ menor valor que cada parametro poderia assumir para ser considerado como

estatisticamente significativo.

Tabela 17 — Avaliacdo estatistica dos resultados: revestimento ecologico de parede

Valor Limite  Limite Valor

Parametro Atende?
esperado inferior superior obtido
Absorcao de agua (%) 16,99 16,46 17,52 16,61 Sim
Tempo de moagem (min.) 170,15 166,04 174,26 180,00 Nao
Custo de produgao (R$/kg) 53,67 53,65 53,69 53,71 Niao
Densidade aparente a seco (g/cm?) 1,750 1,737 1,762 1,739 Sim
Densidade aparente pds-queima (g/cm?®) 1,806 1,787 1,825 1,808 Sim
Contracao linear (%) 2,04 1,89 2,20 2,14 Sim
Perda ao fogo (%) 5,73 5,67 5,79 5,11 Nao

Fonte: O autor (2019).

A maior parte dos parametros analisados mostrou-se estatisticamente significativa.
Apenas o tempo de moagem, o custo de producdo e a perda ao fogo ficaram aquém ou além

dos limites estipulados para o nivel de significancia de 95%, conduzindo-se a conclusdo de
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que tais modelos ndo atenderam ao propdsito para o qual foram criados. Para investigar o
motivo que induziu estes modelos a errarem suas previsdes, procedeu-se a avaliagdo do grau
de ajuste dos modelos matematicos aos pontos experimentais que os geraram. Esta avaliagdo
foi realizada na Tabela 18, onde se elencou o tipo de modelo matematico que descreve o
comportamento do parametro estudado, a significancia estatistica da regressao (valor F) e o
coeficiente R? ajustado. Ressalta-se que tal avaliacdo foi efetuada apenas para a condi¢ao
operacional otima definida durante a etapa de desenvolvimento do revestimento ecoldgico de

parede, ou seja, pressao de compactagdo de 325kgf/cm? e temperatura de queima de 1.120°C.

Tabela 18 — Avaliagdo do ajuste dos modelos aos pontos experimentais: revestimento ecologico de parede

Parametro Tipo de F K
modelo ajustado
Absor¢ao de agua (%) Cubico especial 62,89 0,9161
Tempo de moagem (min.) Quadratico 3.745,73  0,9982
Custo de produgao (R$/kg) Quadratico 3.850,61  0,9982
Densidade aparente a seco (g/cm?) Quadratico 251,70 0,9736
Densidade aparente pds-queima (g/cm®) Cubico especial 57,71 0,9092
Contragao linear (%) Cubico especial 1.250,13  0,9954
Perda ao fogo (%) Cubico especial 3.047,87  0,9981

Fonte: O autor (2019).

Conforme se pode observar, todos os pardmetros abordados apresentam grandes
valores de F, denotando que todas as equagdes sdo altamente significativas. Isto ndo significa,
porém, que tais equacdes sejam adequadas para se realizar previsdes. Para que uma equagdo
seja tanto significativa do ponto de vista estatistico, quanto til para fins preditivos, o valor de
F deve ser no minimo de quatro a cinco vezes o valor tabelado de F,/,», onde nl e n2 sdo,
respectivamente, os numeros de graus de liberdade da média quadratica devida a regressao e
da média quadratica residual (BARROS NETO; SCARMINIO; BRUNS, 2007). No caso dos
dados avaliados, todos os valores de F satisfazem ambas as condi¢des.

Nao se encontrando inconsisténcias com F, investigou-se R? ajustado. Neste sentido,
nota-se que todos os parametros atingiram bons niveis de ajuste dos modelos aos pontos
experimentais. Os piores resultados ficaram por conta da absor¢do de dgua e da densidade
aparente pos-queima — e ainda assim, com valores de R? ajustado acima de 0,9. Tal qual

avaliado com F, R? ajustado também se mostrou apropriado ao contexto experimental.
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Embora as andlises de F e R? ajustado sugiram que todos os modelos matematicos
sejam significativos, bem ajustados aos pontos experimentais, ¢ validos para fins preditivos,
isto ndo foi evidenciado na pratica justamente para os trés parametros com os maiores valores
destes indicadores estatisticos: tempo de moagem, custos de producdo e perda ao fogo. O
motivo de tal comportamento ¢ abordado na sequéncia.

Tanto “tempo de moagem”, quanto “custo de producdo” estdo intimamente ligados,
haja vista que aumentos no primeiro elevam, por conseguinte, o segundo. Neste sentido, a
dificuldade de se atingir aos limites de significancia estatistica por parte de ambos se
relaciona a um problema operacional ocorrido durante o processamento do revestimento
ecoldgico de parede. Durante a moagem em laboratorio, percebeu-se que a correia do
equipamento responsavel por realizar esta operacao estava muito distendida, ocasionando uma
redugdo sensivel no numero de revolugdes por minuto do moinho. Para compensar esta
limitagdo operacional, foi necessario aumentar o tempo de funcionamento do equipamento
para se atingir o limite de controle estipulado para o residuo de moagem. Consequentemente,
a maior duracdo da operacdo de moagem acarretou o aumento do custo de produgdo. Embora
ndo se possa afirmar com veeméncia, ¢ provavel que os modelos matematicos de ambos os
parametros mostrar-se-iam significativos e passiveis de uso preditivo se o equipamento de
moagem estivesse em plenas condigdes de funcionamento. Seus altos valores de F e de R?
ajustado ratificam esta afirmacao.

J4 quando se avalia de modo amplo o comportamento da perda ao fogo, percebe-se
que a mesma se mostrou abaixo do limite inferior de significancia em todas as formulagdes
validadas, seja esta de parede, chdo ou porcelanato. Por ser recorrente e apresentar o mesmo
comportamento em todas as formulagdes-Otimas, ha fortes indicios de que houve erros
experimentais no que tange a modelagem matematica da perda ao fogo. Isto, porém, nao
compromete os resultados desta pesquisa, haja vista o papel secundario que tal parametro
exerce para o desenvolvimento de produtos.

Ao se avaliar os resultados dos pardmetros estatisticamente significativos, percebe-se
que os modelos foram eficazes em descrever o comportamento do revestimento ecologico de
parede e em realizar previsoes. Entretanto, ¢ perceptivel que o problema operacional ocorrido
durante a moagem influenciou os resultados dos pardmetros “absorcao de agua”, “contragdo
linear” e “densidade aparente pds-queima”. Embora a magnitude do problema ndo tenha
prejudicado a capacidade preditiva dos modelos, verifica-se que a massa ceramica se mostrou
mais reativa do que fora estimado pelos modelos matematicos. Isto pode ter ocorrido devido a

menor rotagdo do moinho, que favorece a fragmentagdo por friccdo em detrimento a
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fragmentacdo por impacto, de modo a alterar a distribuicdo granulométrica da massa
ceramica. Desta forma, as particulas menores, mais suscetiveis a moagem por friccdo podem
ter reduzido excessivamente seu tamanho e aumentado a reatividade da composi¢ao ceramica.
Por outro lado, as particulas maiores, que nao foram devidamente moidas por falta de
impacto, podem ter mascarado o resultado do controle de residuo de moagem. Esta conclusao
¢ ratificada pelos resultados dos parametros, uma vez que frente ao valor esperado a absorcao
de agua foi menor, a densidade aparente pds-queima foi maior e a contracao linear foi maior.
Ainda que haja a evidéncia de uma maior reatividade da massa, esta nao foi suficiente para
comprometer a previsibilidade dos modelos. Ao contrario, os modelos matematicos dos
parametros relacionados a etapa de sinterizagdo mostraram-se robustos, evidenciando boa

capacidade preditiva mesmo frente a oscilagdes na operacdo de moagem.
4.4.2.2 Revestimento de chao

A andlise estatistica dos dados angariados durante a etapa de validacdo do
revestimento ecoldgico de chdo culminou na Tabela 19, onde os resultados sdo apresentados

juntamente com os limites de significancia para o nivel de confianga de 95%.

Tabela 19 — Avaliacdo estatistica dos resultados: revestimento ecoldgico de chéo

Valor Limite  Limite Valor

Parametro Atende?
esperado inferior superior obtido
Absorcao de agua (%) 5,95 5,67 6,22 6,11 Sim
Tempo de moagem (min.) 219,36 214,58 224,15 220,00 Sim
Custo de produgao (R$/kg) 54,05 54,03 54,07 54,05 Sim
Densidade aparente a seco (g/cm?) 1,728 1,712 1,744 1,720 Sim
Densidade aparente pds-queima (g/cm?®) 2,169 2,159 2,179 2,169 Sim
Contracao linear (%) 7,57 7,29 7,86 7,63 Sim
Perda ao fogo (%) 5,27 5,21 5,32 4,92 Nao

Fonte: O autor (2019).

Com excec¢ao da perda ao fogo, todos os parametros avaliados apresentaram valores
significativos a um nivel de 95% de confianga. Para ratificar tal atingimento, também se

procedeu a avaliacdo do tipo de modelo mateméatico empregado, bem como dos valores de F e
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de R? ajustado para todos os pardmetros em questdo. Os resultados sdo expressos na Tabela

20.

Tabela 20 — Avaliacdo do ajuste dos modelos aos pontos experimentais: revestimento ecoldgico de chio

Tipo de R?
Parametro F
modelo ajustado
Absor¢ao de agua (%) Quadratico 374,10 0,9847
Tempo de moagem (min.) Quadratico 3.745,73  0,9982
Custo de produgao (R$/kg) Quadratico 3.850,61  0,9982
Densidade aparente a seco (g/cm?) Quadratico 204,07 0,9676
Densidade aparente pds-queima (g/cm?®) Cubico especial 445,34 0,9874
Contragao linear (%) Cubico especial 394,84 0,9858
Perda ao fogo (%) Cubico especial 3.477,11  0,9984

Fonte: O autor (2019).

A qualidade das modelagens matematicas ¢ indiscutivel a luz dos valores de F e de
R? ajustado. Todas as equagdes obtidas durante a modelagem matematica mostraram-se
altamente significativas, com valores bastante elevados de F — todos além da casa das
centenas, bem acima do recomendado por Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007). Tais
autores defendem que o valor de F deve ser no minimo de quatro a cinco vezes o valor
tabelado de F.jn», condicdo que possibilita o emprego dos modelos obtidos para fins
preditivos. Ademais, todos os valores de R? ajustado mostram-se acima do 0,96, indicando
otimos ajustes dos modelos aos pontos experimentais. Estes indicadores fazem do produto
ecoldgico de chdao o melhor dentre os trés produtos desenvolvidos em termos de andlise
estatistica.

Visualizando-se os resultados, ¢ possivel observar que todos os modelos foram
capazes de realizar previsdes com qualidade. Como consequéncia, todos os resultados
obtidos, para todos os pardmetros avaliados, atingiram os limites estipulados para um nivel de
95% de confianca. A unica excecdo refere-se a perda ao fogo, que se apresentou abaixo do
limite de confiabilidade. Este comportamento ¢ o mesmo que foi observado para o dito
parametro durante a analise do produto ecologico de parede, onde este também apresentou
altos valores de F e de R? ajustado, mas ndo se mostrou eficaz para fins preditivos. Como a

perda ao fogo apresenta um papel secundario no desenvolvimento de cerdmicas para
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revestimento, entende-se que os erros ocorridos na obtengdo do seu modelo ndo
comprometem os demais resultados desta pesquisa.

Por fim, € necessario salientar, entretanto, que a moagem do produto ecoldgico de
chdo foi a Unica dentre os produtos desenvolvidos que se apresentou dentro dos limites de
confiabilidade de tempo de moagem. Conforme relatado na se¢do 4.4.2.1 deste trabalho, o
equipamento responsavel pela moagem das formulagdes apresentou problemas mecanicos que
reduziram a rotagao do moinho. Entretanto, tal problema ja havia sido reparado quando se
iniciou a moagem do produto de chdo, de forma que esta formulacdo foi processada sob a
mesma rotagdo que fora empregada quando da caracterizagdo dos subprodutos. A
previsibilidade apresentada pelo modelo matematico do parametro “tempo de moagem” para
o produto ecoldgico de chao reforca sua significancia estatistica, a qual havia sido posto em
davidas quando da anélise dos resultados apresentados pelo produto ecolégico de parede.

De modo geral, conclui-se que os modelos matematicos que conduziram o
desenvolvimento do produto ecolégico de chdo — com excegdo da perda ao fogo — sdo

estatisticamente significativos e se mostraram eficazes para a realizagdo de previsdes.

4.4.2.3 Porcelanato

A Tabela 21 confronta os resultados obtidos durante a validacdo do porcelanato

ecoldgico e os limites de significancia para o nivel de confianca de 95%.

Tabela 21 — Avaliagdo estatistica dos resultados: porcelanato ecoldgico

Valor Limite Limite Valor

Parametro Atende?
esperado inferior superior obtido
Absor¢ao de agua (%) 0,00 -0,07 0,07 0,03 Sim
Tempo de moagem (min.) 168,77 163,82 173,73 180,00 Nao
Custo de produgao (R$/kg) 53,99 53,97 54,01 54,04 Nao
Densidade aparente a seco (g/cm?) 1,615 1,599 1,630 1,603 Sim
Densidade aparente pos-queima (g/cm®) 2,213 2,206 2,219 2,212 Sim
Contracao linear (%) 10,26 9,94 10,58 10,43 Sim
Perda ao fogo (%) 5,10 5,02 5,17 4,83 Nao

Fonte: O autor (2019).
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Quando se avaliou os indicadores estatisticos F e R? ajustado, alcangaram-se os

seguintes resultados descritos na Tabela 22.

Tabela 22 — Avaliacdo do ajuste dos modelos aos pontos experimentais: porcelanato ecologico

Tipo de R?
Parametro F
modelo ajustado
Absor¢ao de agua (%) Quadratico 201,51 0,9701
Tempo de moagem (min.) Quadratico 3.745,73  0,9982
Custo de produgao (R$/kg) Quadratico 3.850,61  0,9982
Densidade aparente a seco (g/cm?) Quadratico 234,78 0,9717
Densidade aparente pds-queima (g/cm?®) Cubico especial 352,11 0,9841
Contragao linear (%) Quadratico 52,68 0,8837
Perda ao fogo (%) Cubico especial 1.637,53  0,9965

Fonte: O autor (2019).

O valor de F indica que todos os modelos sdo muito significativos, podendo ser
empregados para a realizagdo de previsdes. Mesmo os modelos que apresentaram resultados
mais modestos de F, como é o caso da contragdo linear, o valor de F mostra-se sensivelmente
acima do recomendado por Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007): de quatro a cinco vezes o
valor tabelado de Fi/n» para usos preditivos. R* ajustado mostra bons ajustes dos modelos aos
pontos experimentais em todos os casos. Assim como observado na andlise de F, a contragao
linear mostrou o menor valor de R? ajustado dentre todos os modelos desenvolvidos: 0,8837.
Mesmo que ndo esteja na casa de 0,9, como observado nos demais modelos, o resultado de R?
ajustado da contracdo linear pode ser considerado como um bom indice em termos
estatisticos.

Comparando-se a previsao realizada pelos modelos frente aos valores experimentais
obtidos, constata-se que a absorcao de agua, a densidade aparente a seco, a densidade aparente
pés-queima e a contragdo linear enquadraram seus resultados nos limites de significdncia para
o nivel de confianca de 95%. Temia-se que o modelo da contragdo linear ndo atendesse o
referido limite, haja vista seus menores indices de F e de R? ajustado — algo que ndo se
confirmou na pratica. Os parametros que nao conseguiram atingir os limites estatisticos de
significancia para o nivel de confianca de 95% foram tempo de moagem, o custo de producao
e a perda ao fogo. Os dois primeiros mostraram-se além, enquanto o ultimo ficou aquém dos

referidos limites.
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Para os parametros “tempo de moagem” e “custo de produ¢do”, o motivo do ndo
atingimento ¢ a reducdo na rotagdo do equipamento de moagem. O porcelanato ecoldgico foi
a segunda formulacao a ser moida, sendo processada logo depois do produto de parede e antes
do produto de chao. Conforme relatado na secao 4.4.2.1 deste trabalho, ocorreu um problema
mecanico com o equipamento de moagem, o qual foi corrigido pouco depois do inicio do
processamento do porcelanato ecologico. Durante o tempo em que atuou, o problema
mecanico reduziu sensivelmente as rotagcdes do moinho, de modo que este operou em
velocidade bem inferior aquela utilizada durante a caracterizagdo dos subprodutos. Embora o
tempo de trabalho sob menor rotagdo ndo tenha comprometido a capacidade de previsdao dos
modelos, tal empecilho elevou o tempo de moagem do porcelanato ecoldgico. Como o
moinho operou por mais tempo, também se observou um aumento do custo de producao.
Ainda que nao se possa afirmar com convicgdo, € provavel que os modelos do tempo de
moagem e do custo de producdo teriam sido preditivamente bem-sucedidos se ndo houvesse
ocorrido o citado defeito mecanico. Os resultados verificados para tais parametros na analise
dos resultados do produto de chao — os quais estdo expressos na se¢ao 4.4.2.2 deste trabalho —
corroboram esta afirmagdo. O produto de chao foi o Unico, dentre os produtos desenvolvidos,
moido do inicio ao final com o equipamento em plenas condicdes mecanicas de
funcionamento e, naquela ocasido, os modelos do tempo de moagem e do custo de produgdo
foram precisos na estimativa dos parametros.

Quanto a perda ao fogo, o porcelanato ecoldégico mostrou comportamento semelhante
aos observados nos demais produtos ecoldgicos para o parametro em questdo: apesar dos bons
indices de F e R? ajustado, o resultado ndo conseguiu atingir o limite inferior de significancia
estatistica. Sem sombra de duvidas, houve algum erro experimental na analise deste
parametro, seja na obtencdo do modelo matematico, seja na apuracdo dos seus resultados
durante a etapa de validacdo. Embora a perda ao fogo tenha aspecto secundario no
desenvolvimento de novos produtos, faz-se necessario aprofundar as investigacdes a respeito.

Excetuando-se os ja citados parametros de tempo de moagem, custos de produgdo e
perda ao fogo, os modelos obtidos mostraram-se estatisticamente significativos e confidveis

para se realizar as previsdes necessarias para o desenvolvimento de um porcelanato ecoldgico.
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5 CONCLUSAO

Ao final deste trabalho, conclui-se que o emprego de subprodutos oriundos da
fabricagdo de porcelanato apresenta, de fato, potencial para gerar novos produtos ceramicos.
Valendo-se de uma extensa caracterizagdo dos subprodutos, realizadas sob orientagdo do
planejamento experimental para misturas ternarias do tipo simplex-centroide, foi possivel
determinar potencialidades e fragilidades de cada um dos possiveis componentes para projetar
ndo apenas um, mas trés produtos ecologicos: um revestimento de parede, um revestimento de
chao e um porcelanato.

A caracterizagdo dos subprodutos revelou que todos apresentam condigdes de
emprego como novas matérias-primas pelo setor cerdmico. O bom comportamento das lamas
se deve a uma razodvel plasticidade aliada a um grande poder fluxante, ideal para
proporcionar baixas absor¢des de agua. Estas caracteristicas fazem das lamas um substituinte
adequado para os materiais fundentes nas formulagdes de massa ceramica. Os residuos crus
exibiram boa plasticidade com alguma refratariedade, semelhante ao tipicamente observado
nas argilas cauliniticas, podendo ser tranquilamente empregados como um material pléastico
nas composi¢des ceramicas ecoldgicas. O chamote, por sua vez, foi o subproduto que mais
apresentou dificuldades, haja vista que aliou pouca plasticidade a tempos de moagem
excessivos. Embora se esperasse um comportamento mais refratdrio e inerte das quebras
queimadas, estas apresentaram grande formacao de fase liquida nas temperaturas mais altas,
com grandes contracdes lineares — fruto de reagdes ndo finalizadas durante a queima do
produto que o gerou, as quais foram potencializadas pela sua baixa densidade aparente. Por
1sso, o chamote sozinho ndo conseguiu desempenhar a funcdo de substituir os materiais
refratarios na formulagdo dos novos produtos. Neste intento, este foi auxiliado pela
refratariedade dos residuos crus na missdo de manter a estrutura dos novos produtos. Apesar
disso, o chamote mostrou potencial para ser aproveitado como fonte de silica e de alumina.

No contexto da caracterizacdo dos subprodutos, o estudo dos efeitos ocasionados
pela variagdo das condicdes de conformacdo e queima mostrou-se essencial para o
atingimento dos objetivos deste trabalho. Por meio dele, puderam-se observar quais tipologias
eram mais propicias de serem produzidas e quais condigdes de processo as favoreciam. Ao se
avaliar os graficos terndrios obtidos, percebe-se que a temperatura de queima propicia a
ocorréncia de efeitos com maior efetividade do que a pressdo de compactagdo. De modo
geral, verifica-se uma reducdo na absor¢do de 4gua e um aumento na contragao linear com o

aumento da temperatura.
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Quanto aos produtos ecoldgicos desenvolvidos, todos atenderam aos requisitos de
absor¢do de dgua e de modulo de resisténcia a flexdo, conforme estipulado nas normas ISO
13.006:2018; NBR 13.818:1997 ¢ ASTM C373-88 — o que lhes d& condi¢des de serem
comercializados. Além do bom desempenho técnico, o aspecto visual dos produtos ecologicos
mostrou-se bastante proximo do vislumbrado em alguns produtos comerciais produzidos por
via imida. Em todos os casos, porém, ¢ recomendavel aplicar uma camada de vidrado sobre a
base a fim de proporcionar melhores caracteristicas técnicas — como resisténcia a mancha,
brilho e impermeabilidade — e estéticas. Tal recomendacao ¢ valida inclusive ao porcelanato
ecoldgico. Ainda que o porcelanato ecoldgico apresente boas caracteristicas técnicas, o
mesmo mostra deficiéncia de cunho estético, uma vez que sua cor de queima varia entre cinza
e verde de forte intensidade. A forte coloragdo de queima praticamente inviabiliza a produgao
de produtos ndo-esmaltados empregando o porcelanato ecoldgico como massa-base, haja vista
que isto remete a grandes dispéndios com pigmentos, branqueadores e opacificantes. Desta
forma, pode ser mais viavel economicamente empregar o referido produto ecolégico para a
producao de porcelanato esmaltado.

A metodologia de desenvolvimento, baseada no planejamento experimental para
misturas terndrias do tipo simplex-centroide, mostrou-se bastante robusta, sendo capaz de
realizar previsdes com precisdo para a maioria dos parametros estudados. O modelo
matematico do parametro “perda ao fogo” foi o uUnico que ndo mostrou significancia
estatistica em nenhum dos produtos desenvolvidos. Além dele, os modelos matematicos de
“tempo de moagem” e “custo de produ¢do” para o revestimento ecologico de parede e para o
porcelanato ecoldgico também ndo se mostraram significativos — muito possivelmente devido
a um infortinio de natureza mecanica ocorrida durante a fase de moagem. Tanto no caso do
parametro perda ao fogo, quanto no caso dos pardmetros tempo de moagem e do custo de
producdo, ¢ necessario proceder a novos ensaios com o intuito de averiguar se os modelos
realmente ndo sdo aplicaveis para fins preditivos ou se houve de fato algum equivoco
experimental durante o processamento. De modo geral, o planejamento utilizado mostrou
bons resultados, sendo seu emprego recomendéavel para situagdes semelhantes aquelas
encontradas neste trabalho.

Conclui-se, portanto, que o emprego de subprodutos de porcelanato para a producao
de revestimentos ceramicos ecoldgicos mostra-se uma pratica vidvel tanto do ponto de vista
técnico quanto econdmico, além de ser ambientalmente responsavel. Desde que os
subprodutos sejam agrupados em grandes e bem misturados lotes — os quais devem ser

previamente analisados e liberados por meio de ensaios laboratoriais antes de entrarem em



129

manufatura, visando salvaguardar a estabilidade do processo produtivo — ndo ha obice em
emprega-los como se fossem novas matérias-primas. Além de inertizar potenciais poluentes, a
pratica reduz os volumes a serem depositados em aterro, gera valor a materiais tidos como

pouco nobres, e dispensa o emprego de insumos virgens.
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6. SUGESTOES

Por fim, faz-se necessario registrar algumas sugestoes para trabalhos futuros:

a)

b)

d)

revisar ¢ ampliar o nimero de pontos experimentais dos parametros que nao
apresentaram modelo matemadtico significativo (perda ao fogo, tempo de moagem,
custo de producdo). E conveniente testar tais pardmetros por meio do
planejamento completo para misturas ternarias, o qual vislumbra no minimo dez
pontos experimentais ao invés dos sete do planejamento simplex-centroide;
realizar estudos mais aprofundados de caracterizagdo dos subprodutos. Embora a
etapa de caracterizagdo deste trabalho tenha sido bastante extensa, faz-se
necessario refina-la para entender melhor a dinamica de formagao de fases durante
a etapa de queima. Um bom exemplo disto consiste na realizagdo da modelagem
matematica do modulo de resisténcia a flexdo, haja vista sua importancia para a
ceramica de revestimento;

visando otimizar o processo de obtencdo dos produtos ecoldgicos, sugere-se
estudar outras faixas de operacdo em termos de pressdo de prensagem e de
temperatura de queima;

comparar a microestrutura dos produtos ecologicos frente a produtos comerciais.
Esta pratica permite a percep¢ao de fragilidades e de potencialidades nos produtos
ecologicos que podem ser, respectivamente, minimizadas ou maximizadas;
analisar a influéncia do residuo de moagem, bem como da distribuicao
granulométrica nos produtos ecoldgicos. Embora ja se tenha estudado a influéncia
da pressao de compactacao e da temperatura de queima, a ampliacdo ou reducao
do grau de moagem pode propiciar ganhos técnicos e financeiros. Como exemplo,
pode-se estudar a redu¢do do tempo de moagem da formulagdo ecoldgica de
parede para se diminuir sua reatividade e, assim, aumentar o tamanho dos poros

abertos do referido produto;

f) estudar a aplicagdo da moagem fracionada. A moagem das lamas, originalmente

muito finas, junto de subprodutos grosseiros, como o chamote, tende a tornar mais
ineficiente o processo de moagem e onerar o custo de produgdo — algo que pode
ser contornado por meio de moagem fracionada. Neste contexto, também ¢
interessante avaliar os efeitos desta pratica na microestrutura dos produtos a serem

desenvolvidos;
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g) estudar de modo mais aprofundado a porosidade e seus efeitos nos produtos
ecoldgicos. Especialmente no que tange ao produto de parede, foi percebido que
os poros abertos obtidos pos-queima eram muito menores do que o observado em
produtos similares. J4 no caso do porcelanato, pouco se investigou acerca da sua
porosidade fechada, de modo que ndo foi possivel determinar se houve de fato
uma reducdo nos tamanhos dos poros ou um simples “tamponamento” dos poros

abertos pela formagao superficial de fase liquida.
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APENDICE A - METODOS DE ENSAIO

Esta secao elenca os métodos de ensaio utilizados para a caracterizagdo fisica tanto
dos subprodutos e de suas misturas, quanto dos produtos ecoldgicos desenvolvidos. Envolve
os ensaios de: absor¢do de dgua segundo a norma ISO 13.006:2018, absor¢ao de agua
segundo a norma ASTM C373-88, contragdo linear, densidade aparente a seco e pos-queima,
determinagdo do moédulo de resisténcia a flexao, perda ao fogo, residuo bruto, residuo de

moagem e teor de umidade.

A.1 ABSORCAO DE AGUA —ISO 13.006:2018

A absorc¢do de dgua consiste na quantidade, em percentual massico, que determinado
corpo de prova pode absorver sob condi¢cdes ambientais severas. Tal ensaio foi realizado
conforme a diretriz das normas ISO 13.006:2018 ¢ NBR 13.818:1997, sendo, sob alguns
aspectos, mais restritivos do que o determinado pelas citadas normas. Operacionalmente, a
realizacdo do ensaio de absor¢do de agua consistiu nos passos descritos a seguir:

a) os corpos de prova sinterizados foram secos a 110°C em estufa laboratorial da
marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

b) estando secos, os corpos de prova foram retirados da estufa laboratorial e alocados
em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura ambiente;

c) uma vez em temperatura ambiente, determinou-se a massa dos corpos de prova em
balanca laboratorial com resolucdao de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N
(massa inicial);

d) os corpos de prova entdo foram imersos verticalmente em um recipiente com
agua. Apos imergir todas as amostras, certificou-se de que o nivel de dgua do recipiente
estivesse a, no minimo, Scm acima do nivel dos corpos de prova;

e) o recipiente com as amostras foi aquecido em chapa aquecedora até que a agua
entrasse em fervura. Uma vez iniciada a fervura, a agua foi mantida em ebuligdo por duas
horas ininterruptas, de modo a saturar de umidade os corpos de prova;

f) apos duas horas de fervura, a chapa aquecedora foi desligada e os corpos de prova
foram colocados sob circulacdo de dgua na temperatura ambiente, até que estes atingissem o

equilibrio térmico;
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g) estando em temperatura ambiente, os corpos de prova foram retirados um a um da
imersdo em dagua. Feito isso, a superficie dos corpos de prova foi enxugada com tecido
umedecido, de modo a retirar o excesso de dgua remanescente sobre as amostras;

h) apds, determinou-se a massa dos corpos de prova imidos em balanga laboratorial
com resolucao de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo modelo FA-2104N (massa final);

1) o ganho de massa, em termos percentuais, proporcionado pelo ensaio para cada um

dos corpos de prova foi calculado segundo a Equacao 1.

) . massa final—massa inicial
Absorcio de dgua (%)= — =100
massa inicial (1)

J) por fim, determinou-se a média e o desvio padrao dos resultados.

A.2 ABSORCAO DE AGUA — ASTM C373-88

A absorcdo de agua segundo a norma ASTM C373-88 ¢ a metodologia de ensaio
mais aceita pelo mercado norte-americano de ceramica. Embora o procedimento experimental
seja bastante semelhante aquele preconizado pela NBR 13.818:1997, ha algumas diferencas
significativas entre ambos. No que tange a este trabalho, a determinagdo da absor¢ao de agua
segundo a norma ASTM C373-88 foi realizada do seguinte modo:

a) os corpos de prova sinterizados foram secos a 150°C em estufa laboratorial da
marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

b) estando isentos de umidade, os corpos de prova foram retirados da estufa
laboratorial e alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a
temperatura ambiente;

¢) uma vez em temperatura ambiente, determinou-se a massa dos corpos de prova em
balanca laboratorial com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N
(massa inicial);

d) feito isto, os corpos de prova foram depositados verticalmente em um recipiente
com agua;

e) o recipiente com as amostras foi aquecido em chapa aquecedora até que a dgua
entrasse em fervura. Uma vez iniciada a fervura, a dgua foi mantida em ebulicdo por cinco

horas ininterruptas, de modo a saturar de umidade os corpos de prova. Durante o ensaio,
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controlou-se o nivel de agua, de modo a garantir que as pecas ficariam constantemente
imersas em agua;

f) apods cinco horas de fervura, a chapa aquecedora foi desligada e deixaram-se os
corpos de prova dentro do recipiente com agua por vinte € quatro horas, de modo a permitir
que as amostras absorvessem o maximo de umidade possivel enquanto atingiam a temperatura
ambiente;

g) um a um, os corpos de prova foram retirados do recipiente com agua e, com
auxilio de um tecido de algodao umedecido, sua superficie foi enxugada, de modo a remover
o0 excesso de dgua das amostras;

h) apos, determinou-se a massa dos corpos de prova umidos em balanga laboratorial
com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N (massa final);

1) o ganho de massa, em termos percentuais, proporcionado pelo ensaio para cada um

dos corpos de prova foi calculado segundo a Equacao 2.

) . massa final —massa inicial
Absorgio de dgua ASTM (%)= =100

massa inicial ()

Jj) por fim, determinou-se a média e o desvio padrao dos resultados.

A.3 CONTRACAO LINEAR

O ensaio de contragado linear — também denominado como retragdo linear ou retragao
de queima — foi realizado tendo-se como base o trabalho de Livramento et al. (2017), bem
como o anexo S da norma NBR 13.818:2018. O procedimento adotado para realizagdo do
ensaio consistiu na seguinte sequéncia operacional:

a) os corpos de prova foram secos a 110°C em estufa laboratorial da marca Servitech,
modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

b) uma vez secos, os corpos de prova foram retirados da estufa laboratorial e
alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura
ambiente;

¢) com auxilio de um paquimetro analdégico com resolucdo minima de 0,05mm da
marca Mitutoyo, determinaram-se as dimensdes dos corpos de prova devidamente secos

(dimensao inicial);



145

d) os corpos de prova secos foram alocados em forno laboratorial estacionario da
marca Junger, modelo 4213, onde foram queimados conforme disposto no capitulo 3 deste
trabalho;

e) finalizada a queima, os corpos de prova foram retirados do forno laboratorial e
alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura
ambiente;

f) com auxilio de um paquimetro anal6gico com resolu¢do minima de 0,05mm da
marca Mitutoyo, determinaram-se as dimensdes dos corpos de prova apos a operacao de
queima (dimensao final);

g) o resultado, expresso em percentual, foi calculado segundo a Equagao 3.

. . dimensio inicial —dimensio final
Contragio linear (%)= , —— =100
dimensio inicial (3)

h) por fim, determinou-se a média e o desvio padrao dos resultados.

A.4 DENSIDADE APARENTE A SECO E POS-QUEIMA

A determinacdo da densidade aparente dos corpos de prova foi realizada pelo
principio do empuxo de mercurio, valendo-se da metodologia semelhante & empregada por
Dal Bo, Neves e Amaral (2002). E importante salientar que a determinagdo da densidade
aparente apresenta a mesma metodologia de ensaio independentemente do estado das
amostras: secas ou queimadas. Assim sendo, o procedimento experimental empregado neste
trabalho foi composto das seguintes etapas:

a) os corpos de prova foram secos a 110°C em estufa laboratorial da marca Servitech,
modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

b) uma vez isentos de umidade, os corpos de prova foram retirados da estufa
laboratorial e alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a
temperatura ambiente;

¢) ja& em temperatura ambiente, determinou-se a massa dos corpos de prova em
balanca laboratorial com resolu¢ao de 0,01g da marca BEL, modelo MARK 2200 (massa

emersa);
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d) em uma capela com ventilacao forgada, instalou-se uma balanga laboratorial com
resolugdo de 0,01g da marca BEL, modelo MARK 2200. Ao lado da balanca, instalou-se um
medidor de densidade da marca Servitech, modelo CT-295;

e) sobre o prato da balanga, posicionou-se um recipiente plastico, no qual foi
depositado aproximadamente 1.000g de mercurio elementar, tomando-se o cuidado para nao

haver derramamento de fluido. A Figura 48 ilustra o modo de montagem,;

Figura 48 — Montagem do equipamento para realizacdo do ensaio de densidade aparente
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Fonte: Adaptado de Dal Bo, Neves e Amaral (2002).

f) com auxilio dos mecanismos de regulagem de altura do medidor de densidade,
mergulharam-se os suportes de imersdao dos corpos de prova no recipiente com mercurio até
que o indicador de nivel tocasse na superficie do fluido. Feito isto, a balanca foi tarada;

g) os suportes de imersdao entdo foram elevados, de modo a retird-los do interior do
fluido. Logo apds, o corpo de prova a ser examinado foi colocado sobre o mercurio com o
auxilio de uma pinga;

h) feito isto, os suportes de imersdo foram abaixados até tocarem a superficie do
corpo de prova. Com cuidado, o corpo de prova a ser ensaiado foi submergido no mercurio
utilizando-se os suportes de imersao do equipamento medidor de densidade;

1) uma vez imerso, a altura dos suportes de imersao foi regulada até que o indicador
de nivel do equipamento medidor de densidade tocasse na superficie do merctrio;

j) feito isto, aguardou-se até que o resultado expresso pela balanca estabilizasse, de

modo a informar o valor da massa do corpo de prova imerso no mercurio (massa imersa);
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k) tendo anotado o valor da massa imersa, os suportes de imersdo foram elevados e,
com auxilio de uma pinga, retirou-se o corpo de prova do recipiente com mercurio;

1) o resultado, expresso em g/cm?, para cada um dos corpos de prova foi calculado de
acordo com o disposto pela Equagdo 4. Para efeito deste trabalho, considerou-se a massa

especifica do mercurio como sendo igual a 13,55g/cm?;

massa emersa ) .
———— =massa especifica do mercurio

Densidade aparente (g/cm?)= ,
massa imersa (4)

m) por fim, determinou-se a média e o desvio padrao dos resultados.

Ressalta-se que o mercurio, segundo Dal Bo, Neves e Amaral (2002), ¢ um material
altamente toxico e perigoso, cuja manipulacdo demanda o maximo de cuidado. Por isso, os
autores recomendam o emprego de medidas especificas de preveng¢do e seguranga, que
englobam desde o uso de equipamento de protecdo individual, o emprego de ventilacdo

forcada para sua manipulacao, além de cuidados de armazenagem.

A.5 DETERMINACAO DO MODULO DE RESISTENCIA A FLEXAO

A determinacdo do mddulo de resisténcia a flexdo pautou-se nas diretrizes da norma
NBR 13.818:1997. Para tal, empregou-se um crometro da marca Gabrielli, modelo CRAB
424. O ensaio foi realizado em quatro corpos de prova de formato retangular, com
aproximadamente 3,0x6,0cm de tamanho, os quais foram confeccionados especificamente
para este fim. A metodologia de analise consistiu em:

a) com uma escova dura, retiraram-se eventuais particulas aderidas a superficie dos
corpos de prova;

b) feito isto, os corpos de prova foram secos a 110°C em estufa laboratorial da marca
Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

c) estando isentos de umidade, os corpos de prova foram retirados da estufa
laboratorial e alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a
temperatura ambiente;

d) com auxilio de um paquimetro analdégico com resolucio minima de 0,05mm da
marca Mitutoyo, determinaram-se a largura (largura amostra) e espessura (espessura amostra)

dos corpos de prova em milimetros;
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e) o corpo de prova a ser ensaiado foi colocado sobre os apoios do crometro,
deixando 2mm de cada lado da amostra para fora da barra de apoio. Apds, com auxilio de um
paquimetro analdgico com resolu¢do minima de 0,05mm da marca Mitutoyo, mensurou-se a
distancia entre os apoios em milimetros (distancia entre apoios)

f) feito isto, posicionou-se a barra central do crémetro sobre o corpo de prova, de
modo que esta ficasse equidistante dos apoios do equipamento, conforme exprime a Figura

49;

Figura 49 — Posicionamento dos corpos de prova no crometro
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Fonte: ABNT (1997).

g) uma forca, entdo, foi aplicada de modo gradativo sobre o corpo de prova, com
velocidade de aumento de carga a razao de 1 £ 0,2 MPa/s. A aplicacdo da forca foi mantida
até que o corpo de prova se rompesse, de modo a se obter a forca maxima de ruptura em
Newtons (for¢a de ruptura);

h) o resultado, expresso em MPa, para cada um dos corpos de prova submetidos ao

ensaio foi calculado segundo a Equagao 5.

o _ 3=forca de ruptura=distancia entre apolios
Resisténcia a flexio (MPa)= — =100
2=largura amostra=(espessura amostra)” (5)

1) por fim, determinou-se a média e o desvio padrdo dos resultados.

A.6 PERDA AO FOGO
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A realizacdo da andlise de perda ao fogo foi realizada pautando-se na metodologia
empregada por Livramento et al. (2017). Ressalta-se, entretanto, que a resolugdo dos
equipamentos de medicdo empregados neste trabalho foi maior do que a preconizada pelos
referidos autores. Assim, a metodologia para determinagao da perda ao fogo contou com os
seguintes passos:

a) apos a sua conformagdo em prensa laboratorial, os corpos de prova foram secos a
110°C em estufa laboratorial da marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso
constante;

b) estando secos, os corpos de prova foram retirados da estufa laboratorial e alocados
em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura ambiente;

¢) uma vez em temperatura ambiente, determinou-se a massa dos corpos de prova em
balanga laboratorial com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N
(massa inicial);

d) os corpos de prova secos foram alocados em forno laboratorial estacionario da
marca Junger, modelo 4213, onde foram queimados conforme disposto no capitulo 3 deste
trabalho;

e) finalizada a queima, os corpos de prova foram retirados do forno laboratorial e
alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura
ambiente;

f) uma vez em temperatura ambiente, determinou-se a massa dos corpos de prova
pés-queima em balanca laboratorial com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo
FA-2104N (massa final);

g) o resultado, expresso em percentual, para cada um dos corpos de prova foi

calculado segundo a Equacao 6.

. massa inicial—massa final
Perda ao fogo (%)= — =100
massa inicial (6)

h) por fim, determinou-se a média e o desvio padrdo dos resultados.

A.7 RESIDUO BRUTO
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O residuo bruto consiste na parcela de certo material — neste caso dos subprodutos
estudados — que ndo pode ser desagregado sem o emprego de equipamentos de moagem ou de
fragmentacao. Foi mensurado empregando-se a seguinte metodologia:

a) aproximadamente 200g de cada subproduto foram colocados para secar a 110°C
em estufa laboratorial da marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso
constante;

b) estando isentos de umidade, os subprodutos foram retirados da estufa laboratorial
e alocados em dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura
ambiente;

Cc) uma vez em temperatura ambiente, pesaram-se 100g de cada subproduto em
balanga laboratorial com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N
(massa inicial);

d) o subproduto devidamente pesado foi transferido para uma peneira de abertura de
45um. Logo apos, a amostra foi lavada com agua sem pressdo até que ndo apresentasse mais
passagem de material pela abertura da peneira;

e) o material retido foi transferido para um béquer de 250mL com o auxilio de 4gua
em retrolavagem. Feito isto, deixou-se o material sdlido decantar no fundo do béquer;

f) uma vez clarificada, a d4gua sobrenadante foi retirada com auxilio de uma pipeta de
25mL, sem provocar perda de qualquer por¢do de material solido;

g) o béquer com o material sélido foi levado para ser seco a 110°C em estufa
laboratorial da marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingisse peso constante;

h) com auxilio de um pincel, o material devidamente seco foi retirado do béquer de
250mL e pesado em balanga laboratorial com resolucao de 0,0001g da marca Bioprecisa,
modelo FA-2104N (massa final);

1) o resultado, expresso em percentual, foi calculado segundo a Equacao 7.

) . massa inicial —-massa final
Residuo bruto (%)= —— =100
massa inicial (7)

A.8 RESIDUO DE MOAGEM

O residuo de moagem consiste na parcela de certo material que mantém tamanho de

grao superior a abertura de uma determinada tamiz apods ser submetido a uma operagdo de
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fragmentacdo. Sua determinagcdo empregou procedimento inspirado no trabalho de
Livramento et al. (2017). Desta forma, procedeu-se do seguinte modo:

a) terminada a moagem, abriu-se o moinho e, com auxilio de um béquer, coletou-se
uma amostra de aproximadamente S0mL de barbotina;

b) feito isto, determinou-se a massa da amostra coletada em balanca laboratorial com
resolugdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N (massa inicial);

¢) matematicamente, descontou-se o teor de umidade da barbotina da massa total da
amostra (no caso deste trabalho, todas as barbotinas tinham 65% de 4gua em sua
composicao), de modo a se determinar a massa de material seco na amostra (massa inicial);

d) a amostra devidamente pesada foi entdo transferida para uma peneira de abertura
de 45um, onde foi lavada com agua sem pressdo até que ndo apresentasse mais passagem de
material pela abertura da malha;

e) o material retido foi transferido para um béquer de 250mL com o auxilio de agua
em retrolavagem. Feito isto, deixou-se o material sélido decantar;

f) uma vez clarificada, a d4gua sobrenadante foi retirada com auxilio de uma pipeta de
25mL, sem provocar perda de qualquer por¢ao de material solido;

g) apods, o béquer com o residuo foi levado para ser seco a 110°C em estufa
laboratorial da marca Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

h) com auxilio de um pincel, o material devidamente seco foi retirado do béquer de
250mL e pesado em balanga laboratorial com resolugcdo de 0,0001g da marca Bioprecisa,
modelo FA-2104N (massa final);

1) o resultado, expresso em percentual, foi calculado segundo a Equagdo 8.

) . massa inicial—massa final
Residuo de moagem (%)= — =100
massa inicial (8)

A.9 UMIDADE

O teor de umidade mensura, em termos percentuais, a quantidade de dgua adsorvida
entre as particulas de determinado material. Sua apuracdo laboratorial, em base umida,
pautou-se na teoria de secagem defendida por Foust et al. (1982). Neste contexto, a
determinagdo do teor de umidade contou com os seguintes passos:

a) com auxilio de uma p4, retirou-se aproximadamente 200g do montante total de

cada um dos subprodutos estudados neste trabalho;
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b) dos materiais coletados, pesou-se 100g de cada um dos subprodutos em balanga
laboratorial com resolu¢do de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N (massa
inicial);

c) feito isto, as amostras foram secas a 110°C em estufa laboratorial da marca
Servitech, modelo CT-035/3, até que atingissem peso constante;

c¢) estando secas, as amostras foram retiradas da estufa laboratorial e alocadas em
dessecador até que estes atingissem o equilibrio térmico com a temperatura ambiente;

d) uma vez em temperatura ambiente, determinou-se a massa das amostras secas em
balanga laboratorial com resolucdo de 0,0001g da marca Bioprecisa, modelo FA-2104N
(massa final);

e) o resultado, expresso em percentual, foi calculado segundo a Equagao 9.

. . massa inicial—massa final
Umidade (%)= — =100
massa inicial 9)
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APENDICE B - RESULTADOS

Esta secdo elenca os valores médios, bem como os desvios padrdes, dos dados
utilizados para gerar os graficos ternarios empregados na etapa de caracterizacdo dos
subprodutos. Estes graficos estdo dispostos na se¢do 4.2 deste trabalho e abarcam os seguintes
parametros: umidade in natura; residuo bruto; tempo de moagem; densidade aparente a seco;
densidade aparente pds-queima; perda ao fogo; contragdo linear; absor¢ao de agua; e custo de
producao.

A fim de facilitar a exposi¢do, os resultados de densidade aparente a seco, densidade
aparente pds-queima, perda ao fogo, contracao linear e absor¢do de dgua foram dispostos em
tabelas por formulacdo de massa (Tabelas 23 a 29). Nelas, expdem-se o valor da média,
seguido pelo desvio padrdo de cada parametro. Ressalta-se, entretanto, que os ensaios dos
citados parametros foram replicados cinco vezes, de modo a proporcionar o calculo do desvio
padrdo para cada um destes.

Ja no caso dos pardmetros umidade in natura, residuo bruto, tempo de moagem e
custo de produgdo — dispostos em duas tabelas no final desta secdo (Tabelas 30 e 31) —
percebe-se que ndo ha a apresentacdo do valor do desvio padrdo, uma vez que se realizou

apenas um ensaio unico de cada um destes.

Tabela 23 — Resultados médios e desvio padrao: formulagao FC

Condicio  Densidade aparente (g/cm?®) Perdaao  Contracio Absorc¢ao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,361 £0,019 1,933+0,026 1,18+044 10,19+0,41 11,61+0,80
7B 1,358+ 0,016 2,339+0,006 099+0,10 16,33+0,30 0,31+0,12
2C 1,351+0,016 2,103+0,008 089+0,11 13,25+0,15 0,01+0,01
3A 1,383 +£0,018 1,992+0,024 (090+0,08 10,56+0,34 10,15+0,56
3B 1,389 £ 0,020 2,347+0,004 0,80+0,07 15,69+044 0,03+0,03
3C 1,376 £ 0,016  2,060+0,012 074+0,16 11,81+0,29 0,02+0,01
4A 1,408 £ 0,020 2,018 +0,021 0,84 +0,07 1031+032 9,50£0,52
4B 1,411 +0,016  2,349+0,003 (78 +0,10 15,16+0,36 0,10+0,06
4AC 1,402+ 0,015 2,074+0,006 080+0,07 11,48+0,30 0,02+0,01

Fonte: O autor (2019).



Tabela 24 — Resultados médios e desvio padrao: formulagdo FL
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Condicao  Densidade aparente (g/cm?) Perda ao Contracao Absorcao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,600 £0,022 1,859+0,016 6,19+£0,02 546+0,24 15,87 +0,48
7B 1,605 +£0,022 2,376 +0,007 6,25+0,02 12,76+0,44 0,69+0,16
2C 1,599 £ 0,020 2,233+0,015 6,19+0,19 11,23+0,61 0,00+ 0,00
3A 1,655 +0,028 1,962+0,021 6,17+0,01 6,16+£0,23 12,93 +0,48
3B 1,659 £0,028 2,403 +0,003 6,24+0,01 12,21+0,54 0,08 +0,05
3C 1,658 £0,029 2,097+0,023 6,24+0,01 8,57+£0,75 0,01 £0,00
4A 1,686 +0,029 1,948+0,024 6,16+0,01 541+021 13,27+0,79
4B 1,695 +£0,027 2,391+0,002 6,24+0,02 11,41+0,52 0,26+0,05
4C 1,688 £0,029 2,133+£0,018 6,24+0,01 8,06+0,65 0,01 +0,01
Fonte: O autor (2019).
Tabela 25 — Resultados médios e desvio padrdo: formulagdo FR
Condicao  Densidade aparente (g/cm?) Perda ao Contracao Absorcao de
operacional Seco Pos-queima fogo (%) linear (%) agua (%)

2A 1,800 £ 0,022 1,788+0,023 6,65+0,15 1,24+£0,12 17,01 £0,72
7B 1,816 £0,023 1,974+0,026 6,75+0,15 430+1,08 11,05+0,72
2C 1,800 £ 0,024 2,279+0,005 6,72+0,16 8,68+0,44 1,61 +0,25
3A 1,849 £0,025 1,848+0,026 6,57+0,16 1,37+£0,00 15,21+0,79
3B 1,842 £0,031 2,032+0,025 6,78+0,16 433+£0,19 9,50+0,64
3C 1,838 £0,027 2,301 £0,003 6,65+0,02 838+0,57 0,86+0,16
4A 1,886 0,029 1,871 +0,027 6,51+£0,12 1,14+0,10 14,60 £ 0,80
4B 1,876 £ 0,034 2,042+0,027 6,72+0,14 3,88+0,16 9,21+0,70
4C 1,867 £0,030 2,296+0,002 6,68+0,14 7,73+0,55 1,07+0,11

Fonte: O autor (2019).



Tabela 26 — Resultados médios e desvio padrdo: formulagdo FCL
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Condicao  Densidade aparente (g/cm?) Perda ao Contracao Absorcao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,561 £0,019 1,924+0,022 3,60+0,03 6,44+0,28 12,98+0,58
2B 1,557+0,019 2,386+0,003 3,63+0,07 13,59+0,44 0,20=+0,05
2C 1,551 £0,020 2,147+0,012 3,65+0,02 10,22+0,50 0,03+0,01
3A 1,600 £ 0,019 1,971+0,030 3,62+0,03 6,73+0,24 11,59+0,79
3B 1,592 +0,018 2,387 +0,001 3,56+0,06 12,92+0,29 0,07=+0,02
3C 1,594+ 0,019 2,108+0,021 3,66+0,03 9,07+0,60 0,02 +0,00
4A 1,618 +0,025 1,988+0,022 3,63+0,03 6,51+0,14 11,17+0,55
4B 1,613 +£0,026 2,377+0,028 3,66+0,06 12,34+0,40 0,05+0,05
4C 1,631 £0,025 2,099+0,016 3,68+0,01 8,12+0,70 0,03+0,01
Fonte: O autor (2019).
Tabela 27 — Resultados médios e desvio padrdo: formulagdo FCR
Condicao  Densidade aparente (g/cm?) Perda ao Contracao Absorcao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,612 +£0,025 1,728+0,018 3,93+0,09 2,93+0,17 18,34+0,60
2B 1,613 +£0,025 2,083+0,018 3,94+0,09 8,17+0,26 7,83+0,40
2C 1,613 +0,024 2,297+0,007 4,07+0,10 11,63+0,50 0,13 +0,04
3A 1,642 £0,022 1,791+£0,023 391+£0,09 3,48+0,18 16,23+0,74
3B 1,644 £0,023 2,176 £0,008 4,06+0,08 9,06+0,38 5,68+0,27
3C 1,649 £ 0,022 2,255+0,009 3,98+0,04 10,410,449 0,03+0,01
4A 1,680 £ 0,027 1,803+0,027 3,75+0,07 293+0,11 15,80+0,87
4B 1,670 £ 0,028 2,158+0,017 4,01+£0,09 825+0,36 6,15+0,48
4C 1,673 £0,032 2,275+0,005 3,98+0,08 998+0,59 0,05+0,01

Fonte: O autor (2019).



156

Tabela 28 — Resultados médios e desvio padrao: formulagdo FLR

Condicio  Densidade aparente (g/cm?) Perdaao  Contracio Absorcao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,709+ 0,023 1,797+0,023 6,02+0,05 2,79+0,14 17,26+0,70
2B 1,709 £ 0,025 2,173+0,021 6,12+0,05 7,95+0,44 5,61+0,72
2C 1,714 £ 0,027 2,308 0,008 6,15+0,06 10,54+0,54 0,03+0,01
3A 1,766 £ 0,025 1,871 +0,025 598+0,06 296=+0,10 14,99+0,79
3B 1,746 = 0,019 2,245+0,016 6,10+£0,07 8,52+0,45 3,02+0,51
3C 1,763 £ 0,025 2,260+0,013 6,13+0,07 9,22+0,56 0,03 +0,00
4A 1,786 = 0,031 1,871 +0,028 6,00+0,05 2,68+0,07 15,04+0,82
4B 1,798 £ 0,034 2,242+0,012 6,11+£0,05 795+1,04 2,98+0,48
4C 1,798 £ 0,034 2,264+0,011 6,19+0,06 8,70+0,69 0,04+0,00
Fonte: O autor (2019).
Tabela 29 — Resultados médios e desvio padréo: formulagdo FCLR
Condicao  Densidade aparente (g/cm?) Perda ao Contracao Absorcao de
operacional Seco Pés-queima fogo (%) linear (%) agua (%)
2A 1,648 £0,020 1,763 +0,015 526+0,04 281+0,11 17,88+0,49
2B 1,636 £ 0,022 2,171+0,012 535+£0,03 9,02+0,43 5,36+0,38
2C 1,646 = 0,022 2,251 +0,008 5,38+0,04 10,56+0,46 0,00+ 0,00
3A 1,686 0,022 1,810+0,018 5,31+£0,03 3,03+0,11 16,41+0,54
3B 1,692 £ 0,021 2,236+0,021 5,38+0,03 9,07+0,50 3,13+0,65
3C 1,683 £0,023 2,219+0,011 5,42+0,04 9,42+0,50 0,01 +0,00
4A 1,720+ 0,030 1,836+0,026 525+0,03 2,83+0,10 1561+0,79
4B 1,710+ 0,029 2,242+0,012 5,32+0,04 8,79+0,42 3,00+0,42
4C 1,711 £ 0,029 2,225+0,007 5,41+0,03 889+0,64 0,01=+0,01

Fonte: O autor (2019).
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Tabela 30 — Resultados médios dos subprodutos

Subproduto Umidade in natura (%) Residuo bruto (%)

Chamote 11,4 95,20
Lamas 25,3 4,84
Residuos crus 8,1 12,00

Fonte: O autor (2019).

Tabela 31 — Resultados médios: tempo de moagem e custos de produgdo por formulagio

Tempo de Custo de producio (R$/kg)

Formulacido moagem
Queima a 1.120°C Queima a 1.160°C Queima a 1.200°C

(min)

FC 510,00 55,16 55,32 55,49
FL 20,00 53,02 53,18 53,34
FR 50,00 53,15 53,31 53,47
FCL 301,00 54,24 54,41 54,57
FCR 292,00 54,20 54,37 54,53
FLR 35,00 53,08 53,24 53,41
FCLR 237,00 53,96 54,13 54,29

Fonte: O autor (2019).
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APENDICE C — COEFICIENTES DOS MODELOS MATEMATICOS

Esta se¢do apresenta os coeficientes dos modelos matematicos que descrevem o
comportamento de cada um dos parametros estudados durante a etapa de caracterizagao desta
pesquisa. Conforme explicam Barros Neto, Scarminio e Bruns (2007), os modelos
matematicos obtidos por meio do planejamento para misturas terndrias do tipo simplex-
centroide podem enquadrados como linear, quadratico ou cubico especial, os quais podem ser

representados genericamente pelas Equagdes 10, 11 e 12, respectivamente:

?=Z b x,
=l (10)
q q q

‘:Z b:xl+ Z Zb;}:‘%
i=l iw ] (11)
q q q q qa 4

i‘=z bix;+ Z Zbi}xﬁ+ Z Zzb;k}:ﬁ}ﬁ}{k
=1 i< j i=ji= k

(12)
Nestas equagdes, os valores “x” representam o percentual de cada um dos
componentes na mistura, enquanto os valores “b" sdo os coeficientes do modelo, obtidos por
modelagem matematica com auxilio do software computacional StatSoft Statistica 7.
Adaptando as Equagdes 10, 11 e 12 as nomenclaturas definidas no item 4.1 deste trabalho,

obtiveram-se as Equacdes 13, 14 e 15 para os modelos linear, quadratico e ctbico especial,

respectivamente.
v=bC+b; L+bgR+beg CL+beg CR+b, ;LR (14)
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Nestas equagdes, C, L e R, representam percentual dos componentes puros na
mistura; CL, CR e LR, representam a mistura binaria em igual propor¢do entre os
componentes; CLR representa a mistura ternaria em igual propor¢do entre os trés
componentes; enquanto “b,” representa os coeficientes do modelo, obtidos por modelagem
matematica com auxilio do soffware computacional StatSoft Statistica 7.

Desta forma, as tabelas 32 a 38, dispostas até¢ o final desta se¢do, apresentam os
coeficientes dos modelos (valores de “b,” das Equacdes 13, 14 e 15) para cada um dos
parametros estudados durante a etapa de caracterizagao dos subprodutos (densidade aparente
seco, densidade aparente pds-queima, perda ao fogo, contracdo linear, absor¢do de agua,
tempo de moagem e custo de produgdo). Ressalta-se que apenas o modelo matematico
estatisticamente mais significativo foi apresentado.

Além disso, ¢ importante frisar que alguns coeficientes foram substituidos por um
travessdo (—) ou foram apresentados acompanhados de asterisco (*): o primeiro indica que o
fator ndo foi avaliado em virtude da natureza do modelo (por exemplo, os modelos
quadraticos apresentardo um travessao no fator CLR, pois o tipo de modelo ndo comporta
interagdes ternarias entre fatores); ja o segundo ¢ indicador que aquele fator ndo atingiu a

significancia estatistica para o nivel de confianca de 95%.

Tabela 32 — Coeficientes do modelo matematico: densidade aparente a seco (g/cm?)

Condicao Fatores
operacional C L R CL CR LR CLR
2A 1,370 1,603 1,811 0,364 0,160 0,077* -
2B 1,370 1,610 1,827 0,320 0,120 0,030* -
2C 1,363 1,607 1,810 0,324 0,175 0,091* -
3A 1,396 1,659 1,860 0,353 0,128 0,086* -
3B 1,400 1,661 1,851 0,328 0,163 0,045* -
3C 1,388 1,660 1,853 0,345 0,184 0,097* -
4A 1,419 1,689 1,901 0,330 0,163 0,034* -
4B 1,423 1,698 1,891 0,276 0,123 0,074* -
4C 1,415 1,697 1,882 0,347 0,157 0,087%* -

Fonte: O autor (2019).



Tabela 33 — Coeficientes do modelo matematico: densidade aparente pods-queima (g/cm?)
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Condicao Fatores

operacional C L R CL CR LR CLR
2A 1,949 1,875 1,803 0,123 -0,528 -0,108 -1,064
2B 2,359 2,397 1,991 0,116 -0,287  -0,008*  -1,051
2C 2,123 2,252 2,299 -0,085 0,428 0,212 -0,425
3A 2,009 1,978 1,863  -0,013*  -0,511 -0,134  -1,360
3B 2,367 2,424 2,048 0,052*  -0,044* 0,123 -1,007
3C 2,078 2,115 2,321 0,101 0,299 0,247 -
4A 2,033 1,965 1,887 0,037  -0,559  -0,160  -0,931
4B 2,371 2,413 2,061 0,002*  -0,172 0,083 -
4C 2,092 2,151 2,317  -0,016* 0,363 0,201 -

Fonte: O autor (2019).

Tabela 34 — Coeficientes do modelo matematico: perda ao fogo (%)

Condicao Fatores

operacional C L R CL CR LR CLR
2A 1,179 6,187 6,648  -0,322*  0,086*  -1,584 21,237
2B 0,991 6,253 6,754 0,020*  0,274*  -1,532 22,084
2C 0,891 6,189 6,720 0,431* 1,049 -1,233 20,370
3A 0,904 6,167 6,573 0,323* 0,696 -1,572 22,234
3B 0,796 6,242 6,782 0,172%* 1,087 -1,629 22,048
3C 0,739 6,241 6,654 0,674 1,119 -1,278 22,039
4A 0,839 6,159 6,507 0,539 0,294*  -1,315 21,580
4B 0,784 6,236 6,719 0,597 1,040 -1,452 19,350
4C 0,804 6,241 6,676 0,624 0,955 -1,068 21,100

Fonte: O autor (2019).



Tabela 35 — Coeficientes do modelo matematico: contragao linear (%)
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Condicao Fatores

operacional C L R CL CR LR CLR
2A 10,194 5,463 1,244 -5,549  -11,152  -2,273  -19,366
2B 16,364 12,794 4,335 -4,476  -9,232  -2,962 -
2C 13,259 11,237 8,694 -8,282 2,437 2,140 -
3A 10,564 6,159 1,368 -6,514  -9,959  -3,221 -21918
3B 15,693 12,215 4,326 -4,138  -3,782  1,013* -24,539
3C 11,823 8,575 8,391 -4,680  1,045%* 2,808 -
4A 10,311 5,407 1,143 -5,410  -11,187  -2,370  -18,505
4B 15,194 11,444 3,913 -4,453 -5,784  0,522%* -
4C 11,483 8,064 7,734 -6,598 1,512* 3,204 -

Fonte: O autor (2019).

Tabela 36 — Coeficientes do modelo matematico: absor¢do de agua (%)

Condicao Fatores

operacional C L R CL CR LR CLR
2A 11,609 15,870 17,009  -3,038 16,112 3,277 33,401
2B 0,314* 0,689 11,048 -1,202* 8,604  -1,037* 17,216
2C 0,002* -0,002* 1,608 0,212*  -2,606  -2,975 -
3A 10,152 12,928 15,212  0,203* 14,180 3,682 44,269
3B 0,014* 0,064* 9,477 0,457* 4,046 -6,673 -
3C 0,011* 0,002* 0,855 0,146*  -1,538 -1,520 -
4A 9,500 13,275 14,595 -0,885* 15,003 4,431 29,527
4B 0,101* 0,258* 9,208  -0,519* 5,953 -7,041 -
4C 0,021* 0,014* 1,068 0,052*  -1,997  -2,013 2,286

Fonte: O autor (2019).

Tabela 37 — Coeficientes do modelo matematico: tempo de moagem (min)

Fatores
C L R CL CR LR CLR
508,477 18,477 48,477 174,455 78,455 30,455 -

Fonte: O autor (2019).



Tabela 38 — Coeficientes do modelo matematico: custo de produgao (R$/kg)
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Condigao Fatores
operacional C L R CL CR LR CLR
A 55,151 53,008 53,139 0,752 0,338 0,131 -
B 55,315 53,172 53,303 0,752 0,338 0,131 -
C 55,479 53,336 53,467 0,752 0,338 0,131 -

Fonte: O autor (2019).
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APENDICE D - FENOMENOS TERMICOS DA CERAMICA

Para explorar as caracteristicas térmicas dos subprodutos, empregaram-se duas
analises que estao intimamente ligadas: a analise termogravimétrica (TG) e a analise térmica
diferencial (DTA). A TG consiste em “um processo continuo que mede a variagdo de massa
(perda ou ganho) de uma substincia ou material como uma fun¢do da temperatura e/ou
tempo” (MOTHE; AZEVEDO, 2009, p.25). Ja Aratjo (1998) define DTA como uma técnica
simples capaz de comparar a diferenga de temperatura entre a amostra de interesse e uma
referéncia (um material inerte) quando estas se encontram sob regime linear de aquecimento
ou de resfriamento em um forno.

A fim de guiar a interpretagdo dos resultados das analises térmicas expostas na se¢ao
4.2.4 deste trabalho, listaram-se no Quadro 1 alguns dos principais fendmenos que ocorrem

com as ceramicas frente ao aumento de temperatura.

Quadro 1 — Transformagdes térmicas nos materiais ceramicos

Temperatura (°C) Transformacao térmica

<150 Eliminagdo da agua livre nos poros

Eliminagao de agua adsorvida
<200 Combustao de matéria organica

Decomposicdo de alguns hidroxidos

Desidroxilagdo dos minerais argilosos

300-650
Eliminagdo da 4gua de constitui¢do
Transformacao alotrépica do quartzo
o7 Combustao de restos carbonosos
Formacao de fases cristalinas
800-950 Formacao de fases vitreas
Decomposi¢ao dos carbonatos
900-1.100 Desenvolvimento das reagdes de CaO e MgO
1100 Decomposicao dos sulfatos

Incremento da formacao de fase vitrea

Fonte: Adaptado de Oliveira e Hotza (2015); Riella (2010).
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