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RESUMO

A industria mineral ocupa lugar de destaque na economia brasileira e a producdo nacional
desse setor ¢ uma das maiores do mundo, sendo um segmento importante para o pais.
Entretanto, grandes volumes de residuos sdo gerados pelas atividades de mineracdao que sao
descartados proximos a areas de beneficiamento mineral. Assim, o objetivo deste trabalho foi
o aproveitamento de residuos gerados no beneficiamento do caulim e da tantalita para
produtos ceramicos. Tratou-se da obtencdo de produtos compostos exclusivamente por estes
materiais residuais, sem a utilizacdo de nenhuma outra matéria-prima como material de
partida. O residuo da segunda etapa do beneficiamento do caulim (residuo grosso) e o residuo
da tantalita foram submetidos a peneiramento em peneiras com diferentes aberturas e o
residuo da primeira etapa do beneficiamento do caulim (residuo fino) foi hidrociclonado.
Esses beneficiamentos aplicados geraram fragdes com diferentes caracteristicas quimicas e
granulométricas em relagdo aos residuos sem nenhum processamento, mostrando a influéncia
dos processos empregados e permitindo a selecio de por¢des de maior interesse para
realizagdo de formulagdes ceramicas. Para avaliacdo de propriedades fisicas e mecanicas —
absor¢do de dgua (AA), porosidade aparente (PA), retracdo linear de queima (RLq), perda de
massa ao fogo (PF) e tensdo de ruptura a flexdao (TRF) —, foram confeccionados corpos de
prova por prensagem uniaxial a partir das formulacdes e realizados processos de sinteriza¢ao
em fornos industriais de producdo de cerdmica vermelha, de porcelanato e de louga sanitéria.
As formulagdes ceramicas foram planejadas utilizando metodologia de delineamento de
misturas que permitiu a obtengdo de modelos matematicos correlacionando o comportamento
das propriedades fisicas e mecanicas as proporcdes dos componentes nas formulagdes, nas
diferentes condicdes de queima utilizadas. Propriedades obtidas apresentaram valores médios
variando entre 3,29 e 8,88 % para PF, de 3,74 a 18,64 % para AA, entre 7,10 e 32,41 % para
PA, de 1,30 a 13,87 MPa para TRF e entre -1,33 e 2,36 % para RLq, dentre as diversas
formulacdes experimentais e queimas realizadas. Misturas com maiores percentuais da por¢ao
do residuo do beneficiamento da tantalita apresentaram menores PF, AA e PA, maior
estabilidade dimensional, porém menores TRF. Formulac¢des ricas na porcao do residuo fino
do beneficiamento do caulim alcangaram os maiores valores de TRF, porém altos valores de
PF, AA, PA e RLq, com base nos resultados obtidos. Ja a presenca de maiores quantidades da
por¢ao do residuo grosso do beneficiamento do caulim nas formulacdes resultou em altos
valores de PF, AA e PA, baixos de TRF e estabilidade dimensional intermedidria em relacao
aos comportamentos dos outros dois residuos. Os resultados mostraram que € possivel a
composi¢do de pecas ceramicas a partir da mistura destas por¢des de residuos, podendo trazer
beneficios econdmicos e ambientais para mineradores e ceramistas. As formulacdes atingiram
resultados de AA, compativeis com os requeridos para confeccdo de blocos para alvenaria de
vedacao, telhas e revestimento ceramico, a depender da composi¢do e queima empregadas. As
pecas obtidas demonstram potencial para utilizacdo como revestimento decorativo de paredes
internas, considerando as propriedades alcancadas e a estética interessante apresentada pelos
produtos.

Palavras-chave: Ceramica. Reciclagem. Residuo de caulim. Residuo de tantalita.



ABSTRACT

The mineral industry occupies a prominent place in the Brazilian economy and the national
production of this sector is one of the largest in the world, being an important segment for the
country. However, large volumes of waste are generated by mining activities that are disposed
near mineral processing areas. Thus, the objective of this work was the utilization of residues
generated in kaolin and tantalite beneficiation process for ceramic products. It referred to the
production of products composed exclusively from these waste materials, without the use of
any other raw material as a starting material. The residue from the second stage of kaolin
processing (coarse kaolin waste) and the tantalite processing waste were sieved in sieves with
different openings and the residue from the first stage of kaolin processing (fine kaolin waste)
was hydrocycloned. These applied treatments generated fractions with different chemical and
particle size characteristics in relation to the residues without any processing, showing the
influence of the employed processes and allowing the selection of portions of greater interest
for ceramic formulations. To evaluate physical and mechanical properties — water absorption
(WA), apparent porosity (AP), linear firing shrinkage (Lgs), mass loss to fire (LOI) and
flexural rupture stress (FRS) — specimens were made by uniaxial pressing from the
formulations and sintering processes were performed in industrial furnaces of red ceramic,
porcelain tile and sanitary ware producing. The ceramic formulations were designed using
mixture experiments methodology that allowed obtaining mathematical models correlating the
behavior of physical and mechanical properties to the proportions of the components in the
formulations, under the different firing conditions used. Properties obtained presented average
values ranging from 3.29 to 8.88 % for LOI, from 3.74 to 18.64 % for WA, between 7.10 and
32.41 % for AP, from 1.30 to 13.87 MPa for FRS and between -1.33 and 2.36 % for Lk,
among the various experimental formulations and burns performed. Mixtures with higher
percentages of the tantalite beneficiation waste portion showed lower LOI, WA and AP,
higher dimensional stability, but lower FRS. Formulations with larger amounts of the fine
kaolin beneficiation waste portion achieved the highest FRS values, but high LOI, WA, AP
and Lgs values, based on the obtained results. The presence of larger amounts of the coarse
kaolin beneficiation waste portion in the formulations resulted in high LOI, WA and AP
values, low FRS values and intermediate dimensional stability in relation to the behavior of
the other two wastes. The results showed that it is possible to obtain ceramic pieces from the
mixture of these wastes portions, being able to promote economic and environmental benefits
for mining and ceramic industries. The formulations achieved WA results compatible with
those required for bricks, tiles and ceramic tiles, depending on composition and firing
employed. The obtained pieces show potential for use as decorative wall tiles for interior
walls, considering the achieved properties and the interesting aesthetics presented by the
products.

Keywords: Ceramic. Recycling. Kaolin waste. Tantalite waste.
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1 Introducao

O modelo econdmico linear, baseado na extracdo de matéria-prima, transformacao,
uso e descarte de residuos, trouxe um crescimento econdmico sem precedentes para a
humanidade, mas estd chegando ao seu limite, tendo em vista o elevado consumo de recursos
naturais e residuos gerados. Neste cendrio, o uso adequado de matérias-primas e a ado¢do de
processos produtivos circulares, nos quais os residuos sao insumos para produg¢dao de novos
produtos, sdo tendéncias mundiais.

Dentre as vantagens do reaproveitamento de residuos em seu ciclo ou em outros ciclos
produtivos, tem-se a diminui¢do do consumo de recursos naturais, reducdo de interferéncias
ambientais pela disposicdo inadequada dos residuos, evitar impacto na paisagem pela
deposi¢cdo de material residual e, além disso, poder proporcionar a abertura de novos
mercados e agregar valor comercial aos mesmos.

A industria ceramica, em virtude das caracteristicas fisico-quimicas de suas matérias-
primas e particularidades de seu processamento, tem sido uma das grandes opc¢des para a
utiliza¢do de residuos (MENEZES et al., 2002) e, nesse contexto, os residuos de mineragao
ocupam lugar de destaque, tendo em vista que usualmente sdo compostos por fases
mineraldgicas presentes em matérias-primas ceramicas (ALVES et al., 2016; ANDRADE, F.
et al., 2009; LIRA, B. et al., 2016; LOTFY et al., 2015; MENEZES et al., 2009; SILVA, J. et
al., 2014; SOUSA et al., 2007; VARELA et al., 2009) e também pela indudstria mineral ser
atualmente uma das maiores geradoras de residuos do mundo (KINNUNEN et al., 2018),
necessitando da aten¢@o da comunidade cientifica.

O setor mineral no Brasil € de expressiva importancia nacional. O pais detém um dos
maiores patrimonios minerais do mundo e se apresenta como um dos principais produtores de
substincias minerais mundiais (IBRAM, 2016). Dentre os minerais metalicos e ndo metalicos
presentes no territorio nacional, reservas de tantalo e de caulim estdo entre as principais do
pais, com representatividade no cendrio internacional e com elevada producdo, sendo o Brasil
o segundo maior produtor mundial de tantalo (DNPM, 2018) e ocupando a 6* posicao na
produc¢do mundial estimada de caulim, no ano de 2017 (USGS, 2018). Entretanto, elevada
producdo implica em grandes montantes de residuos gerados.

Em 2010, aferiu-se em 390,17 g/t o teor médio de 6xido de tintalo a partir dos dados
de producao bruta do minério (DNPM, 2010) e, no que se refere ao caulim, estima-se que 80 a
90 % do material extraido e beneficiado do caulim primédrio resulte em residuo, por

consequéncia do alto teor de materiais acessorios no mineral (MENEZES et al., 2009),
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evidenciando o enorme volume de residuos gerados em suas producdes, se fazendo relevante
o estudo e aplicacdo destes materiais residuais.

A tantalita, mineral mais difundido de tintalo (GREENWOOD; EARNSHAW, 1997),
¢ usualmente encontrada em pegmatitos (AGUDO et al., 1973), que, além de minerais
metédlicos e minerais-gemas, hospedam minerais industriais (feldspato, caulim, mica e
quartzo) (BEZERRA; NESI, 2008). Assim, retirado o concentrado metdlico de interesse, 0o
residuo tem potencial para ser aproveitado como matéria-prima em outros processos.
Entretanto, trabalhos envolvendo a tantalita se aplicam em aumentar o concentrado do metal
do material extraido, da tantalita (KABANGU; CROUSE, 2012; NETE et al., 2017), nao
tratando do material remanescente ou residual, e, no cendrio nacional, muitos mineradores nao
tém conhecimento efetivo das potencialidades das rochas pegmatiticas (ARAUJO, B. 2016),
gerando residuos ricos em bens minerais com substancial valor agregado, ao invés de
subprodutos (CIMINELLI, 2003).

Em se tratando dos residuos de caulim — residuo grosso, gerado no desareiamento do
material extraido, no inicio do beneficiamento, e o residuo fino de caulim, gerado em menor
quantidade, resultante de etapas posteriores do beneficiamento — muitos trabalhos ja foram
desenvolvidos, principalmente utilizando o residuo fino, inclusive envolvendo elevados
percentuais de incorporacdo em massas ceramicas (ANDRADE, F. et al., 2009), apesar da
maioria estudar adigdes em menores percentuais (MENEZES et al., 2007a), sendo ainda
valido analisar sua aplicacdo em elevados percentuais. Em menor quantidade, estudos também
ja empregaram o residuo grosso de caulim, porém em menores percentuais e usualmente
aplicados a obtencdo de produtos que envolvem cimento em sua composi¢do, como em
concretos (AZEREDQO; DINIZ, 2013), blocos solo-cal (ANJOS; NEVES, 2011), argamassas
(MENEZES et al.,, 2009; OUYANG et al.,, 2011), na producdo do préprio cimento
(LEANDRO et al., 2017), portanto podendo ainda ser estudada a sua aplica¢do na ceramica
tradicional e, se possivel, utilizando maiores percentuais de adi¢do.

Ademais, ainda buscando diferentes manejos destes residuos a fim de fomentar sua
utilizacdo — j4 que, apesar dos trabalhos realizados utilizando os residuos de caulim
apontarem para a viabilidade de sua utilizagdo, ainda é comum observar o acimulo destes
materiais proximo a dreas de beneficiamento mineral —, investigar distintas formas de
preparacao destes residuos pode, de alguma maneira, contribuir para sua aplicagao.

Assim, diante do que foi exposto, o objetivo deste trabalho é o aproveitamento dos

residuos gerados no beneficiamento do caulim e da tantalita para producdo de corpos
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ceramicos, compostos exclusivamente por por¢des destes materiais residuais obtidas por

processamentos aplicados.
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2 Revisao de literatura

2.1 Industria mineral e residuos solidos

O Brasil é detentor de territério com extensdo continental e de notdvel diversidade
geoldgica propicia a existéncia de jazidas de vdarios minerais (IBRAM, 2015). A inddstria
mineral brasileira, formada pelos segmentos empresariais de exploragdo, de mineragcao e de
transforma¢ao mineral, € um importante setor basico que tem dotado o Brasil de matérias-
primas suficientes para sustentar internamente o crescimento econdmico, bem como gerar
grandes divisas via exportacdo dos excedentes produzidos. A produ¢do mineral do Brasil é
uma das maiores do mundo e a mineracdo ¢ um pilar importante da economia do pais
(IBRAM, 2014).

Na Paraiba, a mineracdo é também uma atividade de destaque na sua economia. O
estado possui uma geologia diversificada, abrigando em seu territério jazidas e ocorréncias
minerais de variados tipos: bentonita (argila montmorilonitica), minerais de titanio (rutilo e
ilmenita), zirconita, calcdrio (para cimento e calcdrios calciticos), granito, agregados minerais
(areia, brita), argilas (para ceramica vermelha e para ceramica branca), vermiculita, scheelita
(W), 4gua mineral, rochas ornamentais (granito), minerais de pegmatitos (quartzo, feldspato,
mica, caulim, gemas, columbita-tantalita (Nb-Ta), cassiterita (Sn)) (PARAfBA, 2014).

Na atividade de mineracdo, grandes volumes e massas de materiais sd@o extraidos e
movimentados e muitos residuos sélidos sao gerados. No Brasil, a Lei 12.305/2010, que
institui a Politica Nacional de Residuos Sdlidos, dispondo sobre seus principios, objetivos,
instrumentos e diretrizes, entende como residuo sélido todo material, substancia, objeto ou
bem descartado resultante de atividades humanas em sociedade, a cuja destinacdo final se
procede, se propde proceder ou se estd obrigado a proceder, nos estados sélido ou
semissOlido, bem como gases contidos em recipientes e liquidos cujas particularidades tornem
invidvel o seu lancamento na rede publica de esgotos ou em corpos d’dgua, ou exijam para
isso solugdes técnica ou economicamente invidveis em face da melhor tecnologia disponivel.

A referida lei objetiva a protecdo da sadde, da seguranga publica e da qualidade
ambiental e institui que, primeiramente, deve-se evitar a geracdo dos residuos ou, quando isto
ndo for possivel, reduzir sua geracdo. Para os residuos gerados, se propde a reutilizacdo,
reciclagem e tratamento. Por fim, para residuos sélidos que, depois de esgotadas todas as
possibilidades de tratamento e recuperagdo por processos tecnoldgicos disponiveis e

economicamente vidveis, ndo apresentem outra possibilidade que ndo a disposi¢do final
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ambientalmente adequada, esta lei admite sua disposic¢do final, que se trata da distribuicdo
ordenada destes em local especifico, nao sendo permitido o langamento in natura a céu aberto,
excetuados os residuos de mineracao — definidos como residuos gerados na atividade de
pesquisa, extragdao ou beneficiamento de minérios (BRASIL, 2010).

Assim, observar a deposicdo de residuos de mineracdo é comum em paisagens
proximas a locais de beneficiamento mineral (XU, W. et al., 2018) em todo o mundo,
inclusive no Brasil. Sao milhares de toneladas de residuos “estocados”. Além disso, nos
ultimos anos, em funcdo do aumento da demanda por estes insumos, houve um grande
crescimento das atividades desta industria, havendo, inclusive, viabilidade a lavra e ao
beneficiamento de minérios com teores sucessivamente mais baixos, o que resultou em
geracdo igualmente crescente de residuos e, com isto, o gerenciamento dos mesmos
constituem tema cada vez mais importante (IBRAM, 2016).

A quantidade de residuos gerada pela atividade depende do processo utilizado para
extragdo do minério, da concentracdo da substincia mineral estocada na rocha matriz e da
localizacdo da jazida em relagdo a superficie. Na atividade de mineracdo, existem dois tipos
principais de residuos solidos: os materiais escavados, gerados pelas atividades de extragao
(ou lavra) no decapeamento da mina; e os residuos resultantes dos processos de
beneficiamento a que sdo submetidas as substincias minerais — processos que tém a finalidade
de padronizar o tamanho dos fragmentos e remover minerais associados para aumentar a
qualidade, pureza ou teor do produto final (SILVA, A. et al., 2012).

A quantificacdo do volume de residuos sélidos gerados pela atividade de mineragao é
dificil devido a complexidade e a diversidade das operagdes e das tecnologias utilizadas nos
processos de extragdo e beneficiamento das substancias minerais. Além disso, as informacdes
estdo dispersas entre vdrias agéncias governamentais, tanto no ambito federal quanto nos
estados (SILVA, A. et al.,, 2012). No Brasil, a maioria dos dados relativos a geracdo, ao
tratamento e a destinacdo dos residuos industriais € escassa, a excecao de alguns casos, e, em
varios estados brasileiros, os inventarios sobre os residuos nio sdo recentes ou sdao até mesmo
inexistentes. Além disso, constatam-se diferentes metodologias adotadas pelos estados no
desenvolvimento de seus inventdrios, impossibilitando a consolida¢do de elabora¢do de um
inventario nacional (PAIXAO, 2012).

A Paraiba esta entre os estados brasileiros que elaborou inventdrio de seus residuos.
Segundo o inventdrio, em 2002, a maioria das industrias da Paraiba ndo possuia planos de
gerenciamento de residuos e dispunham seus residuos sélidos sem nenhum controle

ambiental, tendo como destino final, os lixdes, os corpos d’dgua e os terrenos baldios das
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cidades. Do universo de industrias visitadas, que incluiu as principais atividades industriais
desenvolvidas na Paraiba (industria sucroalcooleira, ceramica, téxteis, bebidas, alimenticia,
extrativismo e beneficiamento mineral, couros, calgadista, de papel), observou-se que a
atividade de extracdo de minério foi a que apresentou maior passivo ambiental (PARAIBA,
2004). Em levantamento mais recente sobre a atividade de mineracdo no estado, ainda é
constatada caréncia de pratica de gestdo ambiental, o que por sua vez dificulta a coleta de
dados especificos relativos  geracdo dos residuos (PARAIBA, 2014).

A industria mineral é atualmente uma das maiores geradoras de residuos do mundo
(KINNUNEN et al., 2018) e, portanto, a utilizacdo dos residuos de mineracdo é importante
tanto do ponto de vista sdcio-ambiental, quanto econdmico, uma vez que eliminaria os custos
com o armazenamento destes residuos, evitaria a deposicdo e acimulo de material no meio
ambiente, evitaria a degradacdo da paisagem, poderia agregar valor a este material bem como
reduzir a extracdo de matérias-primas do meio ambiente, caso estes residuos fossem
aproveitados como matéria-prima em outros processos.

Devido as suas caracteristicas, os residuos da mineracdo, sdo bastante utilizados em
estudos que analisam o seu emprego na producdo de produtos ceramicos. Trabalhos
desenvolvidos utilizando estes residuos mostraram que composi¢cdes ceramicas podem
incorporar conteudos de residuos sem comprometimento de propriedades requeridas para o
produto final, ou até mesmo, aprimorando propriedades, evidenciando que a utilizagdo destes
materiais em massas ceramicas ¢ uma alternativa vidvel. Estes residuos muitas vezes sdao
compostos por fases mineraldgicas tais como quartzo, mica, feldspato, argilominerais
(ALVES et al., 2016; ANDRADE, F. et al., 2009; LIRA, B. et al., 2016; LOTFY et al., 2015;
MENEZES et al., 2009; SILVA, J. et al., 2014; SOUSA et al., 2007; VARELA et al., 2009),
presentes em matérias-primas cerdmicas, o que destaca o seu potencial para uso como

matérias-primas alternativas na industria ceramica.

2.2 Industria ceramica e suas matérias-primas

O setor ceramico € amplo e heterogéneo o que induz a dividi-lo em sub-setores ou
segmentos em funcdo de diversos fatores como matérias-primas, propriedades e dreas de
utilizagdo, tais como: em ceramica vermelha (materiais com coloracdo avermelhada, tais
como tijolos, blocos, telhas); materiais de revestimento (utilizados para revestimento de
paredes, pisos, bancadas, piscinas de ambientes internos e externos; com designacdes como

azulejo, pastilha, porcelanato, grés, lajota, piso, etc); ceramica branca (materiais de corpo
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branco e em geral recobertos por uma camada vitrea transparente e incolor, tais como as
loucas sanitdrias, porcelanas); materiais refratarios (produtos que suportam elevadas
temperaturas); vidro, cimento e cal (tr€s importantes segmentos ceramicos que, por suas
particularidades, sao muitas vezes considerados a parte da ceramica); ceramica avangada
(materiais de qualidade excepcionalmente elevada utilizados nas mais diferentes areas, como
aeroespacial, eletrOnica, nuclear, etc); entre outras classificacdes (ABCERAM, 2018).

As ceramicas tradicionais ou silicdticas de base argilosa, confeccionadas basicamente
a partir de substancias minerais naturais (CABRAL JUNIOR et al., 2019) — tais como as
ceramicas vermelhas, brancas e de revestimento (MOTTA et al., 2001) — utilizam massas de
natureza heterogénea, com um vasto espectro de composi¢cdes (MENEZES et al., 2002). Por
composi¢ao ceramica entende-se uma mistura, em peso ou volume, de varias matérias-primas
que satisfacam as exigéncias, caracteristicas e propriedades do produto final.
Tradicionalmente se diz que a composi¢do da massa ceramica € tri-axial, formada por argilas,
quartzo e feldspato (ANDRADE, M. et al., 2005) — basicamente composta por componentes
plasticos e ndo-plésticos (estruturantes e fundentes).

Os componentes plasticos tém como principal funcdo dar plasticidade a massa
(mobilidade, trabalhabilidade), coesdo, auxiliando na conformacdo das pecas, além de
proporcionar resisténcia mecanica antes da etapa de queima, dando solidez a massa verde.
Durante a queima, sofrem transformagdes conferindo resisténcia mecénica a peca.
Argilominerais, principais constituintes das argilas, proporcionam estas propriedades nas
ceramicas. Os argilominerais sdo silicatos de aluminio hidratados, podendo conter em certos
tipos outros elementos, como magnésio, ferro, célcio, potdssio e outros. Existem diversos
argilominerais, dentre eles, a caulinita, a ilita e as montmorillonita (SANTOS, P., 1989).
Pode-se dizer que em quase todos os segmentos de ceramica tradicional a argila constitui total
ou parcialmente a composi¢ao das massas (MELLO et al., 2011).

Os denominados componentes estruturantes conferem estabilidade dimensional a
ceramica, desempenham papel relevante nas etapas de secagem e queima diminuindo a
retracdo; constituem o “esqueleto” ceramico, controlando deformacdes. Diminuem a
plasticidade da mistura e também auxiliam no processo de secagem pois aumentam a
permeabilidade da peca a verde. A silica (Si0,), cuja forma cristalina mais comum € o
quartzo, ¢ uma matéria-prima fundamental empregada para desempenhar estas fungdes nas
ceramicas. O quartzo estd presente na maior parte das pastas empregadas nesta industria, seja

introduzido com as argilas naturais ou como matéria-prima separada. Outras formas
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polimorficas da silica, como cristobalita e tridimita, apresentam propriedades diferentes e,
atualmente, sdo pouco utilizadas em ceramica (BARBA et al., 1997).

Os componentes fundentes diminuem a temperatura de queima, t€m caracteristicas de
fusibilidade, promovendo a formagdo de fase vitrea durante a queima, diminuindo a
porosidade no corpo cerdmico bem como participam na formacdo de novas fases,
essencialmente silicatadas, conferindo resisténcia mecanica ao produto (FERRAZ et al,
2012). Sao materiais com elevado teor de élcalis e, no Brasil, o feldspato e o filito sdo os
fundentes mais tradicionais. O filito cerdmico é uma rocha metamorfica, estratificada ou
laminada, composta de uma mistura de caulinita, mica muscovita finamente divida ou sericita
e quartzo em proporcdes varidveis, com um teor de 6xido de potdssio geralmente da ordem de
3 a5 %. Os feldspatos sao alumino-silicatos alcalinos ou alcalinos terrosos (de potdssio —
ortoclasio, KAISi30g —; de sddio — albita, NaAlSi3Og —; de calcio — anortita, CaAl,Si,0g —; de
litio e ocasionalmente de bario e de césio). Para indudstria ceramica, os feldspatos de maior
importancia sdo o potdssico e o sddico, por terem temperatura de fusdo relativamente baixa
(ABCERAM, 2018). Outros feldspatos sdao pouco utilizados devido as impurezas que
apresentam e/ou sua escassez. Comercialmente se designa como feldspato potdssico aquele
que contém cerca de 10 % (em peso) ou mais de K,O, como sédico aquele que contém cerca
de 5 % ou mais de Na,O, e como feldspato sédico-potdssico aquele em que a soma K,O e

Na,O € maior que cerca de 7 % (BARBA et al., 1997).

2.3 Residuos como matéria-prima ceramica

Com base nas funcdes desempenhadas pelas matérias-primas fundamentais da
inddstria ceramica, potenciais residuos sao estudados para aplicagdo neste segmento e
diversos pesquisadores tém-se dedicado a este tema, desenvolvendo trabalhos com a
incorporacdo de residuos em massas ceramicas, obtendo resultados relevantes. As
caracteristicas fisico-quimicas das matérias-primas ceramicas e particularidades do
processamento ceramico fazem desta indudstria uma das grandes op¢des para a utilizacdo de
residuos (MENEZES et al., 2002). Além disso, esta industria possui elevado volume de

producdo o que possibilita o consumo de grandes quantidades de residuos.
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2.3.1 Caulim e residuo de seu beneficiamento

Caulim € usado tanto para denominar a rocha que contém a caulinita quanto o produto
resultante do beneficiamento da mesma. No mundo, as reservas de caulim sdo abundantes, de
ampla distribui¢do geogréfica, e o Brasil é o segundo pais com maior quantidade de reservas,
ficando atrds apenas dos Estados Unidos, que detém mais de 50 % das reservas mundiais
(MARTIRES, 2009). De acordo com o Sumdrio Mineral 2016, produzido pelo Departamento
Nacional de Producdo Mineral, em 2015, a reserva lavravel deste minério no pais foi
levantada num total de 5282 milhdes de toneladas (DNPM, 2018).

O caulim, essencialmente constituido de caulinita, € uma rocha constituida de material
argiloso, com baixo teor de ferro, cor branca ou quase branca. Sdo silicatos de aluminio
hidratados contendo outros metais como impureza. Sao geralmente classificados em dois
tipos, de acordo com a sua origem: primdrio (resultantes da alteracdo de rochas cristalinas,
como o granito, encontrados no local onde foram formados) e secunddrio (de natureza
sedimentar, formados pela erosio de depdsitos primdrios). A medida que os materiais
erodidos sao lavados, ocorre separagao por gravidade e tamanho de particula. As particulas de
caulim mais finas e leves sdo levadas e eventualmente depositadas em estudrios e lagoas onde
os depodsitos secundérios podem ser formados. Nos depdsitos primdrios, o caulim geralmente
representa 15 a 30 % do minério total, enquanto que nos depdsitos secunddrios este percentual
pode ser de até 95 %. As varias origens geoldgicas do caulim resultam em diferencas notaveis
na composi¢cao mineraldgica, principalmente nos componentes nao argilominerais. Os caulins
secunddrios apresentam teores menores de quartzo € mica, mas tém contaminac¢do de 6xido de
ferro e titanio, que podem alterar a cor branca original. Outro efeito que também merece
registro € a granulometria: depdsitos primdrios geralmente apresentam granulometria mais
grosseira (PRASAD et al., 1991).

No Brasil existem diversas reservas de caulim. Os depdsitos de caulim nos estados do
Amazonas, Pard e Amapd sdo do tipo sedimentar e, nas demais Unidades da Federagdo,
verifica-se uma predominancia de caulim primadrio, originado tanto da alteracdo de pegmatitos
como do intemperismo de granitos, destacando-se os estados de Minas Gerais, Paraiba, Sao
Paulo, Goias, Santa Catarina e Parana (LUZ et al., 2008a).

O caulim € um mineral com grande gama de aplicacbes em virtude de suas
caracteristicas tecnolégicas. E um mineral industrial de caracteristicas especiais porque &
quimicamente inerte dentro de uma ampla faixa de pH; tem cor branca ou quase branca;

apresenta 6timo poder de cobertura quando usado como pigmento ou como extensor em
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aplicagcdes de cobertura e carga; possui baixas condutividades térmica e elétrica (SILVA, S.
2001).

Dentre as aplicacdes do caulim, tem-se o seu uso nas industrias de papel, ceramica,
refratarios, borracha, pldsticos, tintas, pesticidas, racdo animal, cimentos, fertilizantes e
farmacos. A rigidez nas especificacdes dos caulins depende do uso a que se destinam, por
exemplo, para aplicacdo na industria de papel, requerem-se especificagcdes rigidas quanto a
granulometria, alvura, viscosidade; ja para aplicacdes ceramicas, sdo requeridas plasticidade,
alvura, resisténcia mecanica a deformacao (MURRAY, 1979).

No Brasil o caulim tem diferentes utiliza¢des. O caulim exportado pelo pais € utilizado
em diversos setores industriais, principalmente na indudstria de papel, como elemento de
alvura e fixacdo de impressdo, utilizado para revestimento “coating” e para carga “filler”
(DNPM, 2016). Ja no mercado interno, o caulim tem utilizacdo nas industrias de cimento,
ceramicas brancas e de papel, proveniente majoritariamente dos estados do Pard e Amapa. O
caulim produzido para outras atividades, também vem dos estados de Sdao Paulo, Minas
Gerais, Rio Grande do Sul e outros (DNPM, 2018).

No cenério internacional, segundo a U.S. Geological Survey, o Brasil ocupou a sexta
posicdo em quantidade de produ¢cdo mundial estimada de caulim no ano de 2017, com uma
producdo total de caulim beneficiado estimada em 2,1 milhdes de toneladas, ficando atras
apenas dos Estados Unidos, China, Republica Tcheca, Alemanha e India (USGS, 2018).
Como consequéncia dessa elevada produgdo, tem-se a geracdo de grandes quantidades de
residuos. A extracdo e o beneficiamento do caulim primario, em decorréncia do alto teor de
materiais acessorios no mineral, produzem um percentual de residuos correspondente a 80 a
90 % do volume total explorado (cada tonelada de caulim produzido gera até 9 toneladas de
residuo), representando, assim, um grande impacto ambiental (MENEZES et al., 2009;
LOTFY et al., 2015).

O contetdo de caulim no material extraido e beneficiado é o fator determinante da
quantidade de residuos gerados, entretanto, a especificacao requerida para o produto final e a
eficiéncia do processo de beneficiamento empregado também devem ser consideradas.
Usualmente, os beneficiamentos empregados ndo aproveitam todo o caulim presente no
material extraido, sendo este em parte direcionado para os residuos (BARANI;
KALANTARI, 2018). Leite et al. (2007), realizando estudos sobre mineracdo do caulim nos
municipios de Equador (RN) e Junco do Seridé (PB), na regiao da Provincia Pegmatitica da
Borborema, constataram, na época do desenvolvimento da pesquisa, perda em torno de 50 %

de caulim devido a deficiéncias no processo de beneficiamento, o que contribui para maior
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geracdo de residuos. Em estudo mais recente, Leite et al. (2014), analisando aglomerados de
processamento mineral em pequena escala nestas mesmas regides, ainda constaram baixa
recuperagdo de caulim das plantas em opera¢do. Apontaram que estas pequenas empresas
atuavam com trabalhadores contratados localmente, onde nao ha oferta de boas oportunidades
de formacgdo técnica, e operavam sem estruturas de gerenciamento e sem controle de
processamento, resultando em grande desperdicio de caulim nos residuos, com potencial até
de serem reprocessados.

O beneficiamento do caulim tem o objetivo de remog¢do de impurezas que influenciam
em sua cor e alvura, tais como, matéria organica, ferro, titinio, mica, feldspato, etc; e a
obtencdo de um produto com granulometria fina, com a remoc¢do de particulas grosseiras,
principalmente quartzo, minimizando a abrasividade do caulim (LUZ; DAMASCENO, 1993).
O beneficiamento do caulim bruto permite por um lado enriquecé-lo em caulinita e, por outro,
obter o tamanho de particula desejado. Tendo em vista aplicacdes industriais, concentra¢des
de 80 a 95 % de caulinita no caulim, se torna necessario (GOMES, C., 1988).

Os caulins, particularmente os primarios, ocorrem associados a vérias impurezas, nao
atendendo, no seu estado natural, as especificacdes de mercado. Dessa forma, o seu
aproveitamento exige um beneficiamento, via seca ou via imida. O beneficiamento a seco €
muito simples e € utilizado para caulins que, de certa forma, ja possuem qualidade de alvura,
distribuicdo granulométrica e baixo teor de quartzo. Como a maioria dos caulins no estado
bruto ndo possui esses pré-requisitos, o seu beneficiamento é feito via tmida (LUZ;
DAMASCENQO, 1993). Usualmente, os tamanhos das particulas ndo sdo reduzidos durante o
processo de beneficiamento; a distribuicdo granulométrica requerida € obtida mediante
classificacdo via imida (BARBA et al., 1997).

O caulim beneficiado possui elevados teores de caulinita e, portanto, sua composicao
serd muito semelhante a desta. Para caulim com granulometria inferior a 2 um, as
composi¢des quimicas do caulim e da caulinita sdo praticamente coincidentes (BARBA et al.,
1997). A caulinita € um argilomineral pertencente aos filossilicatos, de composicdo quimica
tedrica de 39,5 % de Al,O3, 46,54 % de SiO; e 13,96 % de H,O (LUZ et al., 2008a).

O processo de beneficiamento do caulim gera residuos a base de silica (quartzo), mica
e caulinita em grandes quantidades com diferentes fracdes granulométricas, dependendo da
fase do processo de beneficiamento (GOMES, K. et al., 2007). As caracteristicas dos residuos
gerados sdo influenciadas pela qualidade do material processado, pelas especificagdes

requeridas para o produto final e pela eficiéncia do beneficiamento empregado.
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Sao gerados basicamente dois tipos de residuos:

v Residuo “grosso”, com tamanho de particulas > 200 um (MENEZES et al., 2007a),
constituido predominantemente por quartzo e pequenos teores de mica e caulinita (MENEZES
et al., 2009), gerado na primeira etapa do beneficiamento do caulim, logo apds a extracdo —
oriundo do desareiamento (separacdo do minério da areia grossa) (ANJOS; NEVES, 2011).
No caso dos caulins primdrios, este representa o maior percentual do volume dos residuos
gerados (MENEZES et al., 2007b).

v Residuo “fino” originado na segunda fase do beneficiamento, a qual compreende
processos que objetivam separar a fragdo fina do minério, purificando o caulim e gerando um
residuo na forma de lama (MENEZES et al., 2009). E constituido por quartzo e mica
finamente divididos e elevadas fra¢des de caulinita (SEVERO et al., 2013). Trata-se de uma
suspensdo aquosa do argilomineral caulinita (FLORES; NEVES, 1997). No caso dos caulins
secunddrios, este representa o maior percentual dos residuos gerados (BARATA; MOLIN,

2002).

Nas Tabela 1 e 2 sdo apresentadas composi¢cdes quimicas de caulins e residuos de
caulins, respectivamente. Trata-se de resultados obtidos através de caracterizagdo por
fluorescéncia de raios X (FRX) de caulins provenientes de distintas empresas localizadas na
Paraiba (Tabela 1) e de residuos oriundos do beneficiamento de caulins provenientes da
regido da Provincia Pegmatitica da Borborema, que se localiza no Sertdo do Nordeste do

Brasil, entre os estados da Paraiba e do Rio Grande do Norte (Tabela 2).

Tabela 1 — Composicoes quimicas obtidas através de fluorescéncia de raios X (FRX) de caulins
de empresas da Paraiba.

Teor de 6xidos

F
ALO; (%) SiO, (%) Fe,05 (%) K,0 (%) onte
38.50 45.18 0.40 0.11
38,00 49.56 0,40 0.38 )
38.80 47.03 0.64 0.14 ARAUJO, L et al., 2012
38,50 47.60 0.40 021
38,00 47.41 0.40 0.50

39,30 45.70 0.40 00g  OLIVEIRA; BARBOSA, 2006
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Tabela 2 — Composicoes quimicas obtidas através de fluorescéncia de raios X (FRX) de residuo
de caulim oriundos da Provincia Pegmatitica da Borborema.

Teor de 6xidos

ALO; (%) Si0, (%) Fe,03 (%) Ka0 (%) LRSI

33,57 52.68 0.93 572 MENEZES et al., 2007a

31.20 62.30 0.70 5.10 SOUSA et al., 2007

15.12 70.19 0.64 6.10

165 5125 001 S's6 MENEZES et al., 2009
MENDONCA et al., 2011;

39,89 52,25 0,53 2,99 MENDONCA et al., 2012

26.29 66.25 0.85 6.38 ANJOS: NEVES, 2011

36.00 52.00 4.80 ALVES et al.. 2016

Diante das composicdes apresentadas na Tabela 1, observa-se que a média dos valores
encontrados por Aradjo, L. et al. (2012) para as amostras de caulim foi de 38,45 % para Al,Os
e 47,34 % para SiO; e, por Oliveira e Barbosa (2006), foi de 38,65 % e 46,56 % para os
referido 6xidos, mostrando que a composicdo quimica do caulim beneficiado se aproxima da
composig¢do tedrica da caulinita (39,5 % de Al,O3 e 46,54 % de SiO,).

No que se refere aos residuos gerados no beneficiamento do caulim (Tabela 2),
observa-se que muitas vezes suas composi¢des quimicas se assemelham a composicao do
préprio caulim (Tabela 1). Trata-se de residuo composto essencialmente por caulinita, é o
proprio caulim, porém em granulometria inadequada para producdo de papel, mas com
potencial para ser empregado como matéria-prima em varios processos € para diferentes
aplicacdes (MAIA et al., 2007). E vilido destacar que andlise realizada por Menezes et al.
(2009) resultaram em percentuais de Al,O3 (15,12 %) e SiO, (70,09 %) (Tabela 2) destoantes
entre os demais. Isto se deve por se tratar do residuo grosso de caulim, constituido
basicamente por quartzo, e nao do residuo fino, que € o usualmente estudado nos trabalhos.

Assim, quando se tem interesse nas propriedades do caulim, o residuo mais importante
€ o residuo fino, uma vez que este é constituido basicamente por caulinita, diferentemente do
residuo grosso, composto essencialmente por quartzo. Entretanto, além do residuo fino,
estudar o residuo grosso a fim de viabilizar a sua utilizacdo € de extrema importancia, dada a
sua elevada quantidade gerada e relativa caréncia de investigagdes sobre sua aplicagao.

Diversos trabalhos tém sido desenvolvidos com a utilizacdo dos residuos provenientes
da industria de beneficiamento do caulim em diferentes aplica¢des, tais como em substitui¢ao
a cal em argamassas (ROCHA et al., 2008); em concretos como adi¢des (BARATA; MOLIN,
2002); em substituicdo a areia em argamassas e concretos (XU, W. et al.,, 2018); em

substituicdo ao cimento em argamassas (MENEZES et al., 2009; OUYANG et al., 2011) e em
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concretos (LOTFY et al., 2015); na produc@o do proprio cimento (LEANDRO et al., 2017);
na producdo de geopolimeros (EL-NAGGAR et al.,, 2019; LONGHI et al.,, 2016;
PRASANPHAN et al., 2019); na sintese de zedlitas (MAIA et al., 2019; SILVA, L. et al.,,
2018); na fabricacdo de tinta ecoldgica (AZEVEDO; VITAL, 2018); na composi¢do de
produtos ceramicos em geral (ceramica vermelha, ceramica branca, pisos, revestimento), entre
outros.

Andrade, F. et al. (2009), avaliando a potencialidade do uso deste residuo na producio
de piso ceramico, observaram que a medida que se aumentou a quantidade de residuo na
massa em detrimento de uma argila pléstica, houve diminuicio da absor¢do de dgua e
aumento da resisténcia mecanica. Depreenderam que a diminui¢ao da absor¢do de 4gua com o
aumento do teor de residuo na formulagdo foi devido a maior quantidade de 6xidos fundentes
na composi¢do do residuo do que na argila plastica utilizada. O aumento da resisténcia
mecanica com o aumento da quantidade de residuo na massa foi atribuido a maior conversao
de caulinita em mulita neste material e que, combinada ao fator diminuicdo de porosidade
aparente, aumentou a resisténcia dos corpos de prova.

De maneira contrdria, a maior parte dos trabalhos estudados que investigaram
incorporacdo de residuo de caulim na massa de produtos cerdmicos observaram efeitos
adversos — elevacdo da absor¢cdo de dgua e diminuicdo da resisténcia, com o aumento do
percentual de residuo de caulim na formulacdo (MENEZES et al., 2007b; NOBRE; ACHAR,
2010) — efeitos que podem estar associados a dificuldade de empacotamento de formulagdes
contendo estes residuos, devido a presenca no residuo de elevada quantidade de aglomerados
e de grandes particulas de quartzo, o que dificulta o comportamento de densificagdo durante a
queima favorecendo a produgdo de corpos porosos (MENEZES et al., 2008a), podendo
aumentar a absor¢do de dgua e diminuir a resist€ncia mecanica. Porém, em determinadas
temperaturas de queima e teores de residuo, estes trabalhos constataram ser possivel atingir
propriedades requeridas para produtos ceramicos, concluindo pela viabilidade da utilizacido do
residuo de caulim.

Objetivando a aplicacdo do residuo do caulim em cerdmica branca, Nobre e Achar
(2010) realizaram formulacdes utilizando argila e residuo de caulim, com percentuais de 54,
65 e 70 % de residuo de caulim, queimadas nas temperaturas de 1200, 1250 e 1300 °C. Os
resultados mostraram que, a 1300 °C, as formula¢gdes com a menor quantidade de residuo (54
%), atingiram propriedades requeridas para revestimento na classificacdo de semi-poroso.

A fim de utilizar o residuo do beneficiamento do caulim na producdo de blocos e

telhas ceramicos, Menezes et al. (2007b) formularam corpos de prova de argila com 0, 5, 10,
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15, 20, 25, 30, 40 e 50 % de adi¢do de residuo de caulim, queimados nas temperaturas de 800,
900 e 1000 °C, conformados por prensagem e por extrusdo. Depreenderam que, utilizando a
prensagem, incorporagdes de residuo de até 20 % podem ser utilizadas em ceramica vermelha
(considerando moédulo de ruptura minimo de 5,0 MPa) e que composi¢des com teores de até
50 % de residuo podem ser utilizadas na confec¢do de blocos macigos (considerando médulo
de ruptura minimo de 1,5 MPa). Resultados ainda melhores foram encontrados utilizando a
extrusdo, podendo utilizar composi¢des com até 50 % de residuo em ceramica vermelha: apds
queima a 800 °C as formulacdes com teores de residuo acima de 25 % ndo devem ser
utilizadas para confeccdo de telhas, entretanto, apos queima a 900 °C ou 1000 °C todas as
formulacdes atingiram resisténcia para serem utilizadas para producdo de blocos macigos e
furados e telhas (considerando moédulo de ruptura minimo de 2,0, 5,5 e 6,5 MPa,
respectivamente).

Andrade, F. et al. (2009), investigando o uso do residuo para produgdo de piso
ceramico, realizaram formulagdes de argila plastica com 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70 ,80 e 90 %
de residuo de caulim submetidos a temperaturas de queima de 1220, 1230 e 1250 °C.
Verificaram que alguns valores sugeridos pela NBR 13818 — Placas ceramicas para
revestimentos - Especificacdo e Métodos de Ensaios — (ABNT, 1997b) foram atingidos nas
vérias formulacdes propostas no trabalho. Desta maneira, destacaram que o residuo de caulim
pode ser visto como matéria-prima promissora da industria de pisos ceramicos.

Assim, depreende-se que € possivel a incorporagdo do residuo de caulim em
composi¢des ceramicas ou até mesmo O seu uso como matéria-prima alternativa neste
seguimento, com viabilidade demonstrada em diversos trabalhos. Diante da alta produgdo de
caulim e do elevado volume de residuos gerados em seu beneficiamento, estes ainda sendo
muitas vezes estocados no patio das empresas sem utilizacdo, estudos reafirmando a sua
aplicabilidade e apresentando seu emprego em diferentes condi¢des de processamento e
composi¢Oes de massas ainda se fazem importantes, tendo em vista os beneficios ambientais,
sociais e até econdmicos advindos do aproveitamento de residuos e as demandas atuais de

desenvolvimento sustentavel.

2.3.2 Tantalita e residuo de seu beneficiamento

A tantalita [(Fe, Mn)Ta;0O¢] € uma das principais fontes de tantalo e ocorre geralmente

junto ao nidbio nas jazidas — associagdo columbita-tantalita [(Fe, Mn)(Nb, Ta),0O¢], solucao-

sOlida onde ocorre a substituicdo entre Nb e Ta, e entre Fe e Mn (LIRA, B. et al., 2016).
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Quando a predominancia é de nidbio, tem-se a columbita, e, por outro lado, quando a
predominancia € de tantalo, tem-se a tantalita (GREENWOOD; EARNSHAW, 1997).

A columbita-tantalita é o mineral mais difundido de nidbio e tintalo (GREENWOOD;
EARNSHAW, 1997). Estes sd@o metais de grande importancia que possuem propriedades
fisicas e quimicas similares entre si e possuem vasta gama de aplicacdes. O consumo
brasileiro de tantalo €, principalmente, de produtos industrializados, que sao importados de
paises que detém tecnologia de ponta. E um metal indispensdvel na era digital, utilizado em
componentes para industria eletronica e concentrados para a producdo de ligas e 6xidos. E
muito empregado na fabricagdo de capacitores, e, em combina¢do com carbono, é utilizado
principalmente em ferramentas de corte, superligas na indudstria aerondutica para a fabricacdo
de turbinas espaciais, produtos laminados e fios resistentes a corrosao e a altas temperaturas
(PONTES, 2018). Da mesma forma, o consumo interno de nidébio também é variado sendo
aplicado em acos, destinados a construcao civil, a inddstria mecanica, aeroespacial, naval,
automobilistica, dentre outras, e, em ligas com ferro, € utilizado, principalmente, nas
inddstrias automobilistica, aeroespacial e petrolifera (PEREIRA J UNIOR, 2015).

O Brasil tem as maiores reservas mundiais de ni6bio e € o maior produtor mundial da
substancia, representando mais de 90 % do total mundial (PEREIRA J UNIOR, 2018). No que
se refere ao tantalo, o Brasil e a Austrdlia sdo os paises com as maiores reservas de tantalo do
mundo, com 33 % e 66 % respectivamente, e, em 2015, o Brasil foi o segundo maior produtor
da substancia, com 20 % da producao mundial, atrds apenas de Ruanda com 45 % (PONTES,
2018).

A série columbita-tantalita € usualmente encontrada em pegmatitos (AGUDO et al.,
1973), rochas igneas com granulometria extremamente grosseira (DILL, 2015). Os principais
depdsitos pegmatiticos do Brasil encontram-se na provincia da Borborema, na regido
Nordeste, e na provincia oeste do estado de Minas Gerais (LUZ et al., 2008b). No pais, os
pegmatitos hospedam importantes concentragdes econdmicas de minerais metdlicos (tantalita-
columbita, minerais de litio, de berilio e cassiterita), além de minerais industriais (feldspato,
caulim, mica e quartzo) e de outros minerais-gemas, como por exemplo, as elbaitas, lazulita,
eucldsio e quartzo réseo (BEZERRA; NESI, 2008).

Os pegmatitos produtores de tantalita-columbita estdo encaixados preferencialmente
em xistos. Isto ocorre na Provincia Pegmatitica Borborema-Seridd, na regido de Lajes
Pintadas — Sdo Tomé, no campo pegmatitico da regido de Tenente Ananias, no estado do Rio
Grande do Norte, e na Provincia Pegmatitica Oriental do Brasil, principalmente na regiao de

Itambé, no estado da Bahia (BEZERRA; NESI, 2008).
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O estado da Paraiba, a semelhanca dos demais estados nordestinos, tem uma geologia
favoravel para a minera¢ao, com destaque para os minerais originados da por¢do paraibana da
regido da Borborema, uma das mais importantes provincias geoldgicas do Nordeste e
tradicional centro de produc¢do mineira. No estado, no que concerne aos minerais metalicos,
registra-se, entre eles, as contribuicdes a produg¢dao mineral a lavra de columbita-tantalita
(SANTOS, E. et al., 2002).

O beneficiamento de minérios de tantalita tem o objetivo de remover minerais
associados, impurezas e eventuais elementos radioativos para niveis aceitaveis, de forma a
concentrar o minério de tantalita (GEBREYOHANNES et al., 2017). Apds a extragdo, os
minérios sdo processados para aumentar seus contetidos de nidbio e tantalo. Concentragdo
inicial € normalmente realizada na drea da mina, ou no seu entorno e envolve britagem do
minério seguida de separacdo do niébio e do tantalo do material residual, usando uma
combinacdo de métodos fisicos e quimicos (SHAW et al., 2011). Os processos de
beneficiamento mais conhecidos para a concentragdo de minério de tantalita sdo as separacdes
por gravidade e magnética. A escolha do processo de beneficiamento e seu sucesso
normalmente dependem das propriedades fisico-quimicas do minério, de suas razdes de
Mn/Fe e Ta/Nb, da sua resposta aos campos magnéticos, da presenca de materiais radioativos,
da natureza do minério e particularmente do teor de Ta;Os no minério em relagdo aos seus
minerais e impurezas associados (GEBREYOHANNES et al., 2017).

O processo de concentracao usualmente ocorre no beneficiamento destes minerais pois
a concentracdo relativa destes compostos nos corpos pegmatiticos é baixa. Silva, J. et al.
(2014) realizaram estudo de caracterizacdo mineraldgica de minério de tantalo e niébio de
Porto Grande, no Amapa e conseguiram percentuais importantes de 6xidos de tantalo (20,78
%) e niobio (4,07 %), porém, somente apds submeter o material extraido a uma sequéncia de
bateia, tratando-se do concentrado de bateia. J4 a amostra “in natura”, ou seja, sem ter sido
submetida a nenhum processo para concentracio do minério, apresentou percentuais bem
reduzidos de Ta,Os (0,03 %), NbO (0,01 %), e elevados teores de SiO, (72,38 %) e de Al,O3
(24,48 %); seguidos de outros em menores quantidades de K,O (1,65 %), Fe,03 (0,8 %), TiO,
(0,35 %).

Os corpos de pegmatiticos sdo complexos em sua composi¢do e continuidade; a
distribuicao dos minerais econdmicos neles € muito errética e, como resultado, uma grande
quantidade de rocha deve ser extraida para uma recuperacdo relativamente pequena do
mineral (AMUDA et al., 2007). Estudos realizados por Lira, B. et al. (2016) verificaram que,

nos depdsitos da Provincia da Borborema analisados, os pegmatitos eram compostos por
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percentuais de aproximadamente 10 %, 35 %, 50 % e 2 % dos minerais industriais mica,
quartzo, feldspato e caulim respectivamente, € que somente o percentual restante era
composto por minerais metalicos.

Os residuos dos minerais metélicos gerados na etapa de concentragdo gravimétrica sao
compostos basicamente de mica, feldspato e quartzo (LIRA, B. et al., 2016), minerais
industriais importantes. Assim, extraidos os metais de interesse, o material remanescente deve
ser estudado e aplicado. Entretanto, apesar de diversos estudos de composi¢do de pegmatitos
jé realizados, a utiliza¢do destes conhecimentos na pratica ainda carece de efetiva aplicagao.
A condugdo das atividades de mineracdo no semidrido continua sob condi¢des ineficientes de
execugdo, tanto do ponto de vista produtivo quanto econdmico. Os mineradores ndo tém
conhecimento efetivo das potencialidades das rochas pegmatiticas e de todos os diversos
elementos importantes para a industria e para a sociedade contidos nestas rochas (ARAUJO,
B. 2016). Sao raros os casos em que a explotacdo dos pegmatitos gera diversos subprodutos.
Usualmente a exploracdo de determinada substincia ndo considera outros minerais
associados. O resultado dessa visdo pouco sist€émica em relagdo ao corpo mineral € a geragao
de enormes volumes de residuos, ricos em bens minerais com substancial valor agregado

(CIMINELLL 2003).

2.3.3 Percentuais de residuos em composi¢des ceramicas e beneficiamento de materiais de

partida

Na industria ceramica tradicional, é possivel a incorporacdo de materiais residuais de
vdrios tipos, mesmo em porcentagens significantes, em razdo das caracteristicas de seu
processamento e da natureza heterogénea e variada das composicoes das massas utilizadas
(MENEZES et al.,, 2002). Na Tabela 3 sao apresentados residuos e seus percentuais de
adicoes investigados em trabalhos que estudaram composicdes da ceramica tradicional com

utilizagdo de residuos.
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Tabela 3 — Residuos e seus percentuais de adi¢coes investigados em trabalhos que estudaram
composicoes da ceramica tradicional com utilizacdo de residuos.

Percentuais investigados

Residuos Fonte
(% em peso)
. . ‘ SCHETTINO;
Cinza do bagaco da cana-de-acticar 1,25; 2,5 HOLANDA. 2015
Lodo de sistema de tratamento de dguas
residuais de matadouros de aves de 2e4d FERREIRA et al., 2018
capoeira
Rejeitos de concentragdo de minério de 5 SILVA. F. et al.. 2014
ferro
Residuos oleosos 1;3;5 MONTEIRO, §. et al.,
2007
Residuos dia fabrlcagao de ligas de~ 5:10 COTA et al., 2018
ferromanganés e de p6 de pedra-sabao
Lodo de estacdo de tratamento de dgua 3:5;10 MONTE;%(?S’ S.etal,
Lamas de boro 2:5; 10 ZANELLI et al., 2019
Residuo de escoria de fluxo de 5:10 VIANA et al.. 2010
soldagem
Cinzas volantes de carvdo e residuos de 10 LITTLE et al., 2008

acabamento de metais
Residuos de industria papeleira

Residuos de pedra-sabdo com 6leo
diesel adsorvido
Residuo de polimento de porcelanato
Residuos de graos de café / lodo e
bagaco de industria cervejeira / 4gua
residual de moinho de azeitona / lodo
de 4dguas residuais urbanas
Residuos de fire clay de lougas
sanitdrias
Residuo da producdo de agente fluxante
Residuos de carepa de aco
P¢6 de rocha ornamental
Lodo de ago fino

Residuos de petrdleo

Residuos de petrdleo

Cinza de residuo sélido urbano (queima
de matéria
organica e plastico do tipo polietileno)
Residuos de calcita
Residuos do processamento
hidrometalirgico de calamina

1;2:3;4;5,6;7;8;9; 10

5;10; 15

3/5e2,5/6,5/15

5;10; 15

5;10; 20
5;10; 15;20/15; 20
5;10; 15; 20
5;10; 20

5;10; 15; 20

5;10; 15; 20

5;10; 20

Continua

5; 15

10; 20
20

MARTINEZ, C. et al.,
2012

SOUZA, H et al., 2016

RAMBALDI et al., 2007

ELICHE-QUESADA et
al., 2011

TARHAN et al., 2016

VIGNERON et al., 2019
BANTSIS et al., 2011
MOREIRA et al., 2008

VIEIRA, C. et al., 2006

MONTEIRGO, S. et al.,
2006
SOUZA, G; HOLANDA,
2004

COUTINHO; VIEIRA,
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. Percentuais investigados
Residuos

(% em peso)

Fonte

Lodo de estacdo de tratamento de dgua
Residuos de quartzito

Cinzas volantes de incineragdo de
residuos s6lidos municipais
Residuo de rocha ornamental

Residuo de granito muscovita

Residuo de centrifugacdo de fundi¢ao
de 1a mineral

Escoria de alto forno

Lodo de esgoto
Residuo de carbonato de célcio de
inddstria de pedra

Rejeitos de minério de ferro
Residuo de vidro LCD

Lodo de tratamento de dgua

Residuos solidos de lamas vermelhas
do processo Bayer

Residuos de aco

Residuos de transistor de pelicula fina
LCD (TFT-LCD)
Lodo de estacdo de tratamento de
esgoto

Rejeito de minério de ferro

Residuos de rochas
Lama de ilmenita

Fritas ceramicas

Sedimentos de rio / wollastonita
derivada de residuos

Residuos de serragem de granito

Escéria de forno elétrico a arco
Rejeitos de hematita
Lama vermelha do processo Bayer

Lodo de tratamento de dgua potavel

Cinzas volantes / residuos de vidro

10; 15; 20
10; 15; 20; 25
5; 10; 15; 20; 25
10; 20; 30
20; 25; 30

10; 20; 30
6;11; 33
5; 10; 15; 20; 25; 30; 35
15; 20; 25; 30; 35
até 40

5; 10; 15; 20; 25; 30; 35;

40
5; 10; 20; 30; 40

40
10; 20; 30; 40; 50
0,10,20,30,40,50
5; 10; 15; 20; 25; 50
30, 40, 50%
10; 20; 30; 40; 50
3:5;7;10; 30; 50

10; 20; 30; 40; 50

5;10; 15; 20/ 10; 20; 30
maximo de 50% (20+30)
20; 25; 30; 35; 40; 45; 50;

55; 60
30; 40; 50; 60
50; 55; 60; 65
65.,8; 67,2; 68,6; 70
20; 30; 40; 70

30; 60; 70; 80/ 50

Continua

TEIXEIRA et al, 2011

MEDEIROS, P. et al,
2019

DENG et al, 2018

AMARAL et al., 2019

HOJAMBERDIEV et al.,
2011

KIZINIEVIC et al., 2014

OZTURK; GULTEKIN,
2015

AMIN et al., 2018
MONTERO et al., 2009a
MENDES et al., 2019
KIM ET et al., 2016
KIZINIEVIC et al., 2013
XU, X. etal., 2019
QUARANTA et al., 2015
LIN, 2007

SILVA, C. et al., 2015

DAS et al., 2000
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al., 2018
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2014
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MENEZES et al., 2005

TEO et al.., 2019
CHEN et al., 2013
WANG, W. et al., 2018

CREMADES et al., 2018
WANG, H. et al., 2018
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Conclusdo
Residuos Percentuais investigados Fonte
(% em peso)
Rejeitos de espoduménio 41; 50; 80; 90 LEMOUGNA et al., 2019
Lodo de anodizagdo rico em Al / lodo RAUPP-PEREIRA et al.,
da filtragao/clarificagdo de dgua potavel 2006
/ lodo gerado n/os processos de Apenas residuos RAUPP-PEREIRA et al.,
serragem de mdrmore / areia de 2007
fundicao
Rejeitos de rochas (de pedra
ornamental de granito e de pedreira de Apenas residuos SOLTAN et al., 2016
caulim)
Ganga e rejeitos de mineracdo de .
Apenas residuos ZHU et al ., 2017
feldspato
Residuos de esteatita Até 100 TORRES et al., 2015
Residuos do beneficiamento de caulim Até 100 MENEZES et al.. 2008b

e serragem de granito

Os residuos apresentados foram empregados almejando diferentes efeitos nos produtos
a serem obtidos — foram utilizados como matérias-primas que desempenham diferentes
funcdes nas composicdes ceramicas, tais como em substitui¢do ao quartzo (CHEN et al.,
2013; HOSSAIN et al., 2019), ao feldspato (HOSSAIN et al., 2019; KIM et al., 2016;
MEDEIROS, P. et al., 2019) ou sendo apenas adicionadas a uma massa base, sem estar
substituindo nenhuma matéria-prima em especifico (AMARAL et al., 2019; AMIN et al.,
2018; SILVA, F. et al., 2014; CONTRERAS et al., 2014; CREMADES et al., 2018).

No que se refere aos dados apresentados na Tabela 3, observa-se a diversidade dos
residuos empregados e os variados percentuais investigados, desde adi¢des em pequenos
percentuais até formulagdes com 100 % de residuo, sendo que a maior parte dos estudos
envolveram percentuais de até 50 % de adi¢do de residuos.

As pesquisas envolvendo residuos como matérias-primas alternativas para a indudstria
ceramica mostram a capacidade de absorcdo destes materiais por essa industria, obtendo
resultados que indicam que, em determinados percentuais e condi¢des de processamento,
materiais residuais podem ser utilizados sem comprometer as propriedades do produto
ceramico ou, até mesmo, as aprimorando, e por isso o destaque deste segmento no
aproveitamento de residuos. Além disso, € uma industria com elevado volume de produgao,
podendo assim abarcar grande volume de materiais residuais.

Almejando favorecer o aproveitamento de materiais residuais, o ideal seria sua
aplicagdo sem nenhum processamento, entretanto, isso ndo ocorre. Operagdes sdo usualmente

aplicadas ao material com o objetivo de adequar suas caracteristicas ao que seja requerido, de
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acordo com sua aplicacdo, visando uniformizar o sistema e garantir as propriedades do
produto final. Em se tratando da aplicacdo de residuos na ceramica tradicional, operagdes que
envolvem controle, selecao e/ou adequacao da granulometria sdo observadas.

O efeito da granulometria do material em processos € de grande importancia. Em
ceramica, o tamanho e forma das particulas e a distribui¢io granulométrica das matérias-
primas t€ém impacto no arranjo das particulas e na densidade de empacotamento, no tamanho e
forma dos poros intersticiais, na resisténcia do corpo ceramico de ser permeado por um fluido,
no fluxo de massa e no comportamento de deformacdo, na secagem, na microestrutura
desenvolvida durante a queima. Tém implicacio no processamento como um todo
(conformacao, secagem, sinterizagcdo) e nas caracteristicas e propriedades do produto final. A
microestrutura do produto ceramico final é bastante dependente da gama de tamanhos de
particula e impurezas no sistema de processamento (REED, 1995). Assim, a separacao de
particulas por tamanho € uma operacio bastante comum em processamento ceramico, além de
ser util para eliminar impurezas.

A repercussao imediata do peneiramento € na granulometria do material, entretanto,
também pode influir na concentracdo relativa das espécies minerais presentes, podendo
interferir nas propriedades apresentadas pelo produto composto pelo material submetido ao
peneiramento, ndo s6 por efeitos advindos da granulometria do material, mas também pela
concentracdo relativa de minerais presentes.

Angulo (2005) aplicou o peneiramento para obtengao de fragdes de diferentes faixas
granulométricas a partir de agregados de residuos da construcdo e demoli¢do reciclados e
notou variacdes em percentuais de perda ao fogo e em intensidades de picos mineralégicos
observados nos difratogramas obtidos pela caracterizac¢do por difracdo de raios X das fracoes.
Através de caracterizacdo por fluorescéncia de raios X, averiguou diferencas nos teores de
oxidos presentes em cada uma das por¢des estudadas, e que estas diferencas foram
significativas na fracdo com dimensdes menores que 0,15 mm em relagdo as demais amostras.
Diferenca nos teores de 6xidos em fragdes de diferentes tamanhos também foi observada por
Sadigh e Mehrabani (2018) quando do peneiramento a imido de amostra de caulim.

A implicacdo da selecdo granulométrica muitas vezes vai além de apenas separacao
por tamanho. Em solos, por exemplo, as faixas granulométricas determinam as classes de
argila (dimensdes menores que 0,002 mm), silte (dimensdes entre 0,002 mm e 0,06 mm) e
areia (dimensdes entre 0,06 mm e 2,0 mm), cada qual com caracteristicas e propriedades
distintas entre si: as argilas apresentam coesdo e plasticidade, silte trata-se de solo com baixa

ou nenhuma plasticidade e a areia é ndo coesiva e ndo plastica (ABNT, 1995). A mineralogia
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das diferentes fragdes granulométricas explica a diferenca de comportamento: Melo et al.
(2002) estudando a mineralogia das fracOes areia, silte e argila de sedimentos do grupo
barreiras no municipio de Aracruz, Espirito Santo, constataram que a areia apresentou
mineralogia uniforme, composta quase que exclusivamente por quartzo, com pequena
presenca de mica, anatdsio, agregados de caulinita e ferro; verificaram que a fracdo silte
também era constituida predominantemente por quartzo, porém averiguaram a presenca de
caulinita, na forma de agregados estdveis e hematita; e, por fim, obtiveram que a caulinita era
o principal mineral da fracdo argila.

Assim, depreende-se que o peneiramento resulta na selecdo por tamanho, mas o efeito
da granulometria pode ir além de apenas dimensdo de particulas, uma vez que pode influir nos
minerais presentes no material peneirado, eliminar impurezas, influenciando o
comportamento da matéria-prima e caracteristicas do produto final.

Deste modo, o peneiramento € uma ferramenta importante de beneficiamento e
amplamente utilizada. E comumente utilizado para remocdo de particulas finas ou
extremamente grossas ou para separacdo em diferentes faixas de tamanho. A limitagdo deste
processo estd na separacdo de particulas muito finas. A separacdo de particulas por
peneiramento ndo € efetiva para materiais excepcionalmente finos compostos de diferentes
misturas minerais. A separacdo entre dois ou mais produtos minerais de tamanho similar é
possivel com base na velocidade com que os graos caem através de um meio fluido. Este
método de separagdo e concentracdo por diferenca nas taxas de sedimentacdo devido a
tamanho, forma e densidade varidveis da particula em um meio fluido é conhecido como
classificacdo (HALDAR, 2018). Habitualmente, para populagdes de particulas com
granulometria muito fina, em que o peneiramento ndo funciona de forma eficiente, a
classificacdo umida € aplicada (CARRISSO; CORREIA, 2004). Dentre os classificadores,
tem-se o hidrociclone.

Os hidrociclones sao pequenos em relagdo a outros separadores, economizando espaco
e dando tempos de residéncia baixos, o que lhes d4 velocidade de operacdo. Trata-se de um
equipamento versatil, de capacidade elevada e sem partes moveis. Além disso, sdo simples, de
baixo custo de aquisi¢do, instalacdo e operagdo, e exigem poucas formas de manutencdo e
estruturas de suporte (SVAROVSKY, 2001).

Na operacao dos hidrociclones, ou seja, na hidrociclonagem, ocorre uma classificacao
de particulas: o material a ser processado € alimentado e resulta em dois produtos, o
underflow — que contém a maior parte das particulas grossas que foram alimentadas e é

descarregado pela abertura inferior do equipamento — e o overflow — que engloba a maioria
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das particulas finas e € expelido pela abertura superior do equipamento (SAMPAIO et al.,
2007).

Na Figura 1 € apresentado um hidrociclone convencional, o qual consiste de uma
camara cilindrico-conica (uma parte cilindrica seguida de uma parte conica), uma entrada e
duas saidas — uma abertura no vértice da parte conica, chamada de apex, e um tubo coaxial na
parte superior da cimara cilindrica, denominada de vortex finder (CARRISSO; CORREIA,
2004).

Figura 1 — Representacao esquematica de um hidrociclone convencional.

VORTEX FINDER

SECAO
CILINDRICA

«— SEGii0
CONICA

UNDERFLOW

Fonte: CARRISSO; CORREIA, 2004.

Apesar de serem equipamentos mecanicamente simples, a andlise do conjunto de todas
as suas varidveis e do processo de hidrociclonagem nao é trivial. As interagdes em um
hidrociclone sdo extremamente complexas (ZHANG et al., 2017) e a descricdo e previsao da
separacdo solido-liquido neste tipo de equipamento sdo ainda complicadas do ponto de vista
matemadtico (VIEIRA, L., 2006). Ainda ndo hd um modelo que descreva o processo com
precisao suficiente para evitar qualquer necessidade de trabalho de teste. Ha sempre uma
necessidade, seja qual for a extensao, de estudos em escala piloto (SAMPAIO et al., 2007).

Diversas varidveis sdo importantes para o desempenho e capacidade do hidrociclone
(YOUNG et al., 1994), sao elas variaveis dimensionais (tais como didmetro do hidrociclone,
diametro de entrada da alimentacdo, didmetro do apex, didmetro do vortex finder), varidveis
operacionais (tais como pressao de operagdo) e varidveis de fluxo de alimentagdo (tais como
viscosidade, concentracdo da polpa, distribuicio de tamanho de particula do material

alimentado), entre outros fatores, e, portanto, muitos trabalhos t€ém sido desenvolvidos a fim
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de investigar essas influéncias na tentativa de aumentar a eficiéncia do processo
(ABDOLLAHZADEH et al.,, 2015; CARRISSO; CORREIA, 2004; CHU et al.,, 2002;
KAWATRA et al., 1996; KUANG et al., 2012; MARTINEZ, L. et al., 2008; NEESSE et al.,
2015; POSSA; LIMA, 2000; QIAN et al., 2007; SAMPAIO et al., 2007; SVAROVSKY,
2001; TANG et al., 2017; TIAN et al., 2018; VIEIRA, L., 2006; VIEIRA, L.; BARROZO,
2014; WANG, B.; YU, 2006; WANG, L. et al., 2009; XIANG; LEE, 2005; YU et al., 2017).

Cada hidrociclone tem sua dimensao limite de separagdo, ou melhor, um diametro de
separac¢do, chamado de diametro de corte, como se fosse a abertura de uma peneira. Muitas
vezes este didmetro de corte é considerado uma medida do desempenho do classificador
(ALDRICH, 2015). Usualmente, considera-se que quanto menor o diametro de corte, maior a
eficiéncia do hidrociclone, uma vez que serdo recuperadas, no overflow, particulas de menor
diametro. Entretanto, € conclusivo que este corte ndo € tdo exato quanto no caso do
peneiramento — que acontece sob um determinado tamanho bem definido pela abertura da
peneira —; na hidrociclonagem, o que ocorre € uma particao granulométrica na qual a maioria
das particulas com didmetros maiores que o didmetro de corte (mais grossas) sao
descarregadas no underflow e a maioria das particulas com didmetros menores que o de corte
seguem para o overflow (SAMPAIO et al., 2007). A eficiéncia de separacio de um
hidrociclone tem um carater probabilistico (SVAROVSKY, 2001). Particulas com dimensdes
iguais as do didmetro de corte t€ém a mesma possibilidade de serem descarregadas pelo
underflow ou pelo overflow.

O principio bdsico de separacdo empregado nos hidrociclones € a sedimentagcdo
centrifuga. A alimentacdo € injetada sob pressdao no aparelho tangencialmente a secdo
cilindrica, através de um duto situado na parte superior da camara cilindrica e, como resultado
de sua entrada tangencial, é criado no seu interior um redemoinho. Este movimento rotacional
submete o material a uma acelera¢do centrifuga que faz com que as particulas de maior
diametro e/ou mais densas sejam arremessadas as paredes e descarregadas na abertura
inferior, o apex, constituindo o underflow. Ja as particulas de didmetros menores, menos
densas e grande parte da fase liquida s@o deslocadas para regiao central do hidrociclone, onde
ocorre inversdo no sentido do escoamento devido a mudanga da se¢do cilindrica para a conica
e estrangulamento no apex do cone, fazendo com que a maior parte do fluxo seja
descarregada no orificio oposto, o vortex finder, na parte superior do aparelho, constituindo o
overflow (CARRISSO; CORREIA, 2004). O fluxo em um hidrociclone é muitas vezes

descrito como uma combinagdo de um fluxo espiral descendente exterior e um fluxo
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ascendente interior helicoidal (SAMPAIO et al., 2007), conforme pode ser visualizado na

Figura 2.

Figura 2 — Representacao simplificada dos fluxos num hidrociclone.

OVERFLOW
Q_-'_:;r VORTEX FINDER

SECAO CILINDRICA

25 ApEx
UNDERFLOW

Fonte: Adaptado SVAROVSKY, 1994.

Esta separacdo envolvendo o tamanho e densidade das particulas permite a obtencao
de por¢gdes com caracteristicas granulométricas e mineralogicas distintas através da
hidrociclonagem. Durdo et al. (2000) aplicaram processamentos a matérias-primas para
componentes de pastas ceramicas e obtiveram teores dos 6xidos SiO, e Al,Os bastante
diferenciados entre as porcoes overflow e underflow oriundas da hidrociclonagem da argila
estudada. Gama et al. (2017) utilizaram processos de hidrociclonagem no tratamento de
argilas esmectiticas e os resultados das operacdes conduziram a um aumento do concentrado
da fracdo argila, redu¢do do didmetro médio equivalente das particulas e redu¢do dos minerais
acessorios, mostrando a influéncia da hidrociclonagem sobre os materiais classificados.
Assim, o uso do hidrociclone pode favorecer o alcance de materiais de partida concentrando
caracteristicas de maior interesse, seja aplicando a hidrociclonagem a matérias-primas usuais

ou a materiais residuais.
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3 Materiais e métodos

3.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizados trés materiais, a saber:

* Residuo Grosso de Caulim: proveniente da primeira etapa do beneficiamento do caulim,

chamada de desareiamento, conhecido como residuo grosso e denominado neste trabalho

de RC1. Trata-se do material retido na peneira n° 80 (0,18 mm) (Figura 3);

* Residuo Fino de Caulim: segundo residuo gerado no beneficiamento do caulim,
conhecido como residuo fino e denominado neste trabalho de RC2. Trata-se do material
passante na peneira n° 80 que decantou no “corrego de decanta¢do” (Figura 3);

e Residuo do beneficiamento da tantalita: residuo bruto oriundo do beneficiamento da

tantalita, denominado neste trabalho de RT.

Os residuos do beneficiamento de caulim utilizados neste trabalho foram provenientes
de empresa de beneficiamento de caulim localizada em Assun¢do na Zona Rural do estado da
Paraiba, cujas etapas de beneficiamento e geracdo de residuos sdo esquematizadas
simplificadamente na Figura 3. Foi realizada visita a empresa para coleta das amostras em

Agosto de 2017.

Figura 3 — Representacao esquematica simplificada do processo de beneficiamento
empregado pela empresa na qual foram coletados os residuos de caulim.

| CAULIM BRUTO |

A
| DISPERSAO/DESAGREGACAQ |

DESAREI*AMENTO __ Material retido #30 > RC1
(Peneiramento malha n°® 80) (Grosso)
v
DECANTACAO Material decantado
(A dispersao percorre um caminho ("cérrego") no qual parte do |[----=--Z-ZZToZ000 > | RC2
material é decantado e parte segue no processo, para o (Fino)
peneiramento).

| FRACIONAMENTO GRANULOMETRICO |

v
| SECAGEM — MOAGEM — ENSACAMENTQ |

| PRODU1*0 FINAL |
Fonte: Préprio autor, 2018.
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O residuo do beneficiamento da tantalita utilizado neste trabalho foi proveniente de
empresa mineradora localizada em Juazeirinho — PB.

Foram analisadas amostras desses residuos e de suas fragdes, obtidas por
beneficiamentos aplicados, conforme descrito a seguir e detalhado posteriormente.

A Figura 4 apresenta esquema ilustrativo dos materiais utilizados e suas fracdes.

Figura 4 — Esquema ilustrativo dos materiais estudados.

| RC1 || RT | | RC2 \
[
\4
‘ RC1 Natural ‘ J L’( RTNatural | Peneiramento ‘ RCZNatm’al
‘ RCl1,500 ‘ RT,5.00 | Peneira n°20
‘ RC1 +0,85-2,00 ‘ Peneiramento ‘ RT+0,g5_2,00 | l
‘ RC1 +0,60-0,85 ‘ RT+0,60-0,85 | | RC2-0,85 ‘
| RClos50060 RT o050 | ! | RC2wen |
‘ RC1+0,13_0,43 R F-—- RT+0,13_0,43 | | Hidrociclonagem
— I \

‘ RC1_0’13 r - E E Y RT_0’13 | R— ‘ RCZOverﬂow ‘
| RCI-M «-- ,\ RT-M | i__,\ RC2-M |

Fonte: Préprio autor, 2018.

O residuo grosso de caulim (RC1) e o residuo da tantalita (RT) foram peneirados
numa sequéncia de peneiras (n°s 10, 20, 30, 40 e 120 da ABNT — Tabela 4) e entdo foi
acrescentado em suas denominacdes o intervalo granulométrico da fracdo de material que
ficou retida, como serd discriminado a seguir. Para a fracdo passante na ultima peneira da
sequéncia foi acrescentada a descricdo “-0,13”, referindo-se ao material que ficou retido no

fundo, ap6s passar pela sequéncia de peneiras.

Tabela 4 — Peneiras utilizadas para obtencao de fracoes do residuo de caulim grosso (RC1) e do
residuo do beneficiamento da tantalita (RT).

PENEIRAS
ABNT/ASTM TYLER/MESH ABERTURA
10 9 2,00 mm
20 20 0,85 mm
30 28 0,60 mm
40 35 0,43 mm
120 115 0,13 mm

Fonte: Préprio autor, 2018.
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E vilido comentar que, apesar do caulim grosso utilizado neste trabalho referir-se ao
material retido na malha n° 80 (Figura 3), o seu processamento neste trabalho também
envolveu a peneira n° 120, ja que foi percebida a presenca de finos no residuo e trabalhos
realizados indicaram a presenga de caulim nos residuos de seu beneficiamento devido a
ineficiéncia das plantas de processamento (LEITE et al., 2007; LEITE et al., 2014).

O residuo fino de caulim (RC2) foi peneirado na peneira de malha 20 e dada a
denominacgdo de fracdo “RC2 g5 ao material passante nesta malha 20. Apesar deste residuo
ser gerado apds a etapa de desareiamento, ou seja, apds a passagem na peneira n° 80 (material
passante), portanto ndo devendo apresentar granulometria superior a da abertura desta peneira,
a passagem na peneira n° 20 previamente a hidrociclonagem foi realizada por questdo de
seguranca devido as pequenas dimensdes do hidrociclone utilizado. Este material foi entao
submetido a hidrociclonagem, que separou o material alimentado em duas por¢des: fracdo
grossa (underflow) e fragdo fina (overflow).

As amostras dos residuos “in natura”, ou seja, conforme foram coletados, receberam a

denominacdo de “Natural”. No total, somaram-se 18 amostras estudadas:

7 amostras do RC1 (RClaturat, RC1.42,00, RC140852,00, RCl1060-0.85, RCl1043-060, RCl.0,13-
043, RCL.g13);

* 4 amostras do RC2 (RC2natwral, RC2.0 85, RC2underfiows RC20verfion);

* 7 amostras do RT (RTnawrat, RT+2,00, RT+0,85-2.00, RT+0.60-0.85, RT+0.43-0.60, RT40,13-043, RT.0,13).

Ap6s caracterizacdo e andlise das fragdes resultantes dos beneficiamentos aplicados as
matérias-primas, foram selecionadas por¢des de maior interesse de cada um dos residuos para
realizacdo de formulacdes ceramicas que foram entdo denominadas de RC1-M, RC2-M e RT-
M, referindo-se, respectivamente, a por¢cdo do RC1 (residuo grosso de caulim), do RC2
(residuo fino de caulim) e do RT (residuo da tantalita) que foram selecionadas para realizacao
das misturas. Os critérios de sele¢do serdo abordados em item posterior.

De forma detalhada, as denominag¢des adotadas neste trabalho para os residuos RC1 e
suas fracoes, RC2 e suas fracdes e para o RT e suas fracdes sao apresentadas nas Tabelas 5, 6

e 7, respectivamente.
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Tabela 5 — Amostras referentes ao residuo grosso de caulim (RC1) e suas fracées obtidas por

peneiramento.

RC1

Residuo de caulim proveniente da 1° etapa de seu beneficiamento

(residuo grosso de caulim)

RC1 Natural

Residuo grosso de caulim natural, bruto, conforme coletado.

RCl200

Fracdo do residuo grosso de caulim retida na malha 10 da ABNT.
Particulas com dimensdes superiores a 2,00 mm.

RCl1.085-2,00

Fracao do residuo grosso de caulim retida na malha 20 da ABNT (e
passante na malha 10 da ABNT). Particulas maiores que 0,85 mm e
menores que 2,00 mm.

RCl1.0,60-085

Fracdao do residuo grosso de caulim retida na malha 30 da ABNT (e
passante na malha 20 da ABNT). Particulas maiores que 0,60 mm e
menores que 0,85 mm.

RCl1.0.43-060

Fracao do residuo grosso de caulim retida na malha 40 da ABNT (e
passante na malha 30 da ABNT). Particulas maiores que 0,43 mm e
menores que 0,60 mm.

RCl1.0,13-043

Fracdao do residuo grosso de caulim retida na malha 120 da ABNT (e
passante na malha 40 da ABNT). Particulas maiores que 0,13 mm e
menores que 0,43 mm.

RC1 g3

Fracdo do residuo grosso de caulim passante malha 120 da ABNT
(particulas menores que 0,13 mm), retida no fundo da sequéncia de
peneiras.

RCI-M

Porcdo do residuo grosso de caulim selecionada para realizacdo das
misturas experimentais, que foi a composta pelo material passante na
peneira n° 40 da ABNT, assim, constituida pelas fracdes RCl1, 13043 €
RCl1 3.

Fonte: Proéprio autor, 2019.

Tabela 6 — Amostras referentes ao residuo fino de caulim (RC2) e suas fracoes obtidas pela

hidrociclonagem e por peneiramento prévio.

RC2

Segundo residuo de caulim gerado no seu processo de beneficiamento

(residuo fino de caulim)

RC2natural Residuo fino de caulim natural, bruto, conforme coletado.
Fracao do residuo fino de caulim passante da malha 20 da ABNT
RC2 5 (particulas menores que 0,85 mm), a qual foi utilizada na dispersao
submetida a hidrociclonagem. Particulas menores que 0,85 mm.
Fragdo grossa resultante da hidrociclonagem do RC2. g5, descarregada pelo
RC2underfiow e S
orificio inferior, o apex, corrente underflow.
Fragdo fina resultante da hidrociclonagem do RC2_ g5, ejetada pelo orificio
RC20verﬂow . .
superior, o vortex finder, corrente overflow.
RCM Porcao do residuo fino de caulim selecionada para realizacdo das misturas

experimentais, que foi a fragao RC2¢yerfiow-

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Tabela 7 — Amostras referentes ao residuo do beneficiamento da tantalita (RT) e suas fracées
obtidas por peneiramento.

RT
Residuo do beneficiamento da tantalita.

RTNatural Residuo do beneficiamento da tantalita natural, bruto, conforme coletado.

Residuo de tantalita retido na malha 10 da ABNT. Particulas com

RT.2.00 dimensodes superiores a 2,00 mm.
RT Residuo de tantalita retido na malha 20 da ABNT (e passante na malha 10
085200 43 ABNT). Particulas maiores que 0,85 mm e menores que 2,00 mm.
RT Residuo de tantalita retido na malha 30 da ABNT (e passante na malha 20
060085 4a ABNT). Particulas maiores que 0,60 mm e menores que 0,85 mm.
RT Residuo de tantalita retido na malha 40 da ABNT (e passante na malha 30
043060 4a ABNT). Particulas maiores que 0,43 mm e menores que 0,60 mm.
RT Residuo de tantalita retido na malha 120 da ABNT (e passante na malha 40
*0.13043 43 ABNT). Particulas maiores que 0,13 mm e menores que 0,43 mm.
RT Residuo de tantalita passante malha 120 da ABNT (particulas menores que
013 0,13 mm), retido no fundo da sequéncia de peneiras.
RT-M Por¢do do residuo do beneficiamento da tantalita selecionada para

realizacdo das misturas experimentais, que foi a fracdo RT. 13.0.43.

Fonte: Préprio autor, 2019.

3.2 Métodos

De forma simplificada, o desenvolvimento deste trabalho dividiu-se em duas etapas.
Esquemas ilustrativos dos métodos utilizados na primeira etapa do trabalho e a metodologia
adotada na segunda etapa, sdo apresentados nas Figuras 5 e 6, respectivamente. A primeira
etapa envolveu o beneficiamento dos residuos coletados, caracterizacdo das fragdes obtidas,
concluindo com a selecio das fragdes de maior interesse para serem utilizadas nas
formulacdes para composi¢do de produto ceramico. A segunda etapa compreendeu a
realizacdo de formulagdes ceramicas conforme planejamento experimental, confeccdo de
corpos de prova, queimas, determinacdo de propriedades tecnoldgicas, tratamento e analise

dos resultados.
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Figura 5 — Esquema ilustrativo dos métodos adotados na primeira etapa do trabalho.

RC1

RT

RC2 |
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all0°Cpor24he
desaglomeracio*

Secagem em estufa
all0°Cpor24he
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Secagem em estufa a 110 °C por 24
h e desaglomeracao*

Preparacdo de dispersao:

Peneiramento
(peneiras n°s 10, 20, 30,
40, 120 da ABNT)

Peneiramento
(peneiras n°s 10, 20, 30,
40, 120 da ABNT)

e Peneiramento # 20 ABNT
® 26,67 L de 4gua a 8 kg de residuo
e Agitada por 3 h a 1200 rpm

v

l

\ 4

Hidrociclonagem.

Pressdo: 3,0 bar
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RC1 +0,43-0,60» RC1 +0,13-0,435
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RT+O,43—0,607 RT+O,13—0,43a

RCZNaturala RC2—0,859
RC2Underﬂow7 RC20verﬂow

RC1.o,3

RT-O,IS

A 4

Caracterizagdo dos residuos e suas fragdes (FRX e DRX)
Preparacio das amostras: Moagem em moinho de bolas e peneiramento malha 200 ABNT

v

Analise dos resultados ‘

v

Selecdo das fracOes para serem utilizadas nas formulacdes

*Torroes foram desfeitos manualmente.

Fonte: Préprio autor, 2019.

Figura 6 — Esquema ilustrativo da metodologia adotada na segunda etapa do trabalho.

Fracdes selecionadas ‘

v

Secagem a 110 °C por 24 h |

v
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e Validacdo dos modelos
o Superficies de respostas

Caracterizagdes adicionais:
DRX de algumas formulagdes

Avaliagdo de possiveis

—> aplicagdes

Fonte: Préprio autor, 2019.
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3.2.1 Beneficiamento dos materiais

O residuo grosso de caulim (RC1) e o residuo do beneficiamento da tantalita (RT)
foram submetidos a peneiramento numa sequéncia de peneiras. O residuo fino de caulim

(RC2) foi submetido a hidrociclonagem.

3.2.1.1 Peneiramento dos materiais

Como ja mencionado, o RC1 e o RT foram peneirados numa sequéncia de peneiras,
composta pelas peneiras n° 10 (2,00 mm), 20 (0,85 mm), 30 (0,60 mm), 40 (0,43 mm) e 120
(0,13 mm) da ABNT, resultando em 6 fracdes de cada residuo — fracao retida na peneira n° 10
(2,00 mm), 20 (0,85 mm), 30 (0,60 mm), 40 (0,43 mm), 120 (0,13 mm) e por¢cdo do fundo da
sequéncia de peneiras (< 0,13 mm). Com a amostra do residuo natural, conforme foi coletado,
o resultado foram 7 parcelas a serem estudadas para o RC1 e para o RT. Antes do
peneiramento, os materiais permaneceram em estufa a 110 °C por um periodo de 24 h para

Sua secageml.

3.2.1.2 Processo de separacdo por hidrociclonagem

O residuo fino de caulim (RC2) foi submetido ao processo de hidrociclonagem.

Preparacdo da dispersdo para hidrociclonagem

O material coletado foi secado em estufa a 110 °C por 24 h, desaglomerado e, devido
as limitacdes dimensionais do hidrociclone, foi passado na peneira n° 20 da ABNT (0,85
mm). A polpa de alimentagcdo da hidrociclonagem foi obtida a partir da mistura de 8 kg do
material passante da peneira n° 20 (RC2gs), com 26,67 L de dgua (concentracdo de 30 % de
solidos), sendo agitada por 3 h a 1200 rpm em dispersor de 5 kW. Apds a dispersao, a polpa
foi direcionada para o processo de hidrociclonagem para promocdo da classificacdo do

material, resultando no RC2y,derfiow € RC20verfiow-
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Hidrociclone e processo de hidrociclonagem

O hidrociclone utilizado foi o modelo RWK 42L da Netzsch AKW. Trata-se de um
hidrociclone pequeno, com didmetro interno de 20 mm e externo de 35 mm. Para a operacdo
do hidrociclone, utilizou-se diametro de vortex e de apex de S mm e 4 mm, respectivamente.
A polpa, com 30 % de concentracdo de sélidos, foi alimentada utilizando pressdo de cerca de
3,0 bar. As operacdes de hidrociclonagem foram realizadas no Laboratério de Ceramica do
Departamento de Engenharia de Materiais da UFPB e o sistema utilizado é apresentado na

Figura 7.

Figura 7 — Sistema de operacao da hidrociclonagem.

Fonte: Préprio autor, 2018.
O sistema utilizado é composto pelos seguintes itens (Figura 7):

* 1 —Reservatorio utilizado para comportar a dispersdo de alimentacao;

e 2 — Bomba centrifuga de 1 cv de poténcia cuja funcdo é bombear a polpa contida no
reservatorio 1 para o hidrociclone;

e 3 — ManOmetro para verificagdo da pressio de bombeio — encontra-se na linha de

alimentacao;
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* 4 — Hidrociclone;
* 5, 6 — Respectivamente, reservatdrio para comportar o overflow e o underflow;
* RI e R2 sdo registros através dos quais se controla a circulagdo da dispersdo entre os

reservatorios e a bomba.

Para a hidrociclonagem, o refluxo da dispersdao € induzido com o acionamento da
bomba mantendo-se o registro R2 fechado e o R1 aberto. Em seguida, a pressao de operagao é
ajustada abrindo-se completamente o registro R2 e, logo apds, fechando gradualmente o
registro R1 até obtencdo da pressdo estabelecida para realizacio do processo de
hidrociclonagem, verificada através do mandmetro instalado na linha de alimentacdo. O final

do processo acontece quando ocorre a diminuicdo abrupta da pressao.

3.2.2 Ensaios de caracteriza¢ao

Foram utilizadas as seguintes técnicas de caracterizacao:

e Fluorescéncia de raios X (FRX);
* Difragao de raios X (DRX);
* Andlise térmica — termogravimétrica (TG) e andlise térmica diferencial (DTA);

* Analise granulométrica (AG).

Para caracteriza¢do quimica, foi utilizada a fluorescéncia de raios X a fim de obter os
componentes presentes nas amostras € suas concentracdes. As andlises quimicas por
fluorescéncia de raios X foram realizadas em modo qualitativo-quantitativo no Laboratério de
Solidificacdo Répida (LSR), UFPB, em espectrometro modelo XRF-1800 da Shimadzu, no
qual os raios X sdo gerados por meio de tubo com alvo de Rh.

Para caracterizagdo mineraldgica, foi utilizada a difracdo de raios X com a finalidade
de determinar as fases majoritarias presentes nas amostras. As andlises mineraldgicas por
difracdo de raios X foram realizadas no Laboratério de Caracterizacio Microestrutural,
UFPB, em difratometro de raios X D2 Phaser da Bruker. A radiacdo utilizada foi Ka do Cu
(30 KV/10 mA); varredura de 3° a 55°, passo de 0,02° e tempo de passo de 0,5 s.

A andlise térmica diferencial (DTA) e a andlise termogravimétrica (TG) foram
utilizadas para investigacdo do comportamento térmico das amostras — faixas de temperatura

em que ocorre perda de massa ou transformacdes endotérmicas e exotérmicas. As andlises
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térmicas foram realizadas no Laboratério de Solidificacio Réapida (LSR), UFPB, em
equipamento TA 60H da Shimadzu. A varredura foi de 25 °C até 1200 °C, com uma taxa de
aquecimento de 10 °C/min e atmosfera de ar sintético. O registro da variacdo de massa e da
diferenca de temperatura foi feito simultaneamente.

A anélise granulométrica por difracdo a laser, processo de medida dptica através de
difracdo de laser, foi utilizada para determinar as curvas granulométricas das amostras. As
andlises foram realizadas no Laboratério de Ceramica do Departamento de Engenharia de
Materiais, UFPB com a utilizacdo de um granuldmetro da marca CILAS, modelo 1090, em
modo seco.

Todos os residuos e suas fracdes, que totalizaram 18 amostras no total, foram
caracterizados pelas técnicas de fluorescéncia de raios X (FRX) e difracao de raios X (DRX).
Com base nesses resultados, foram selecionadas fracdes para proceder com formulacdes e
confeccdo de corpos de prova. As demais caracterizacdoes (andlise térmica e andlise
granulométrica) foram realizadas nessas misturas de fracdes que foram executadas e
conformadas. As fra¢des selecionadas para realizacdo das formulacdes também foram
submetidas a andlise granulométrica. Por fim, foi realizada andlise de DRX de algumas
formulacdes pds queima, a fim de auxiliar na andlise dos resultados obtidos.

Para os ensaios de caracterizagdo, as amostras foram colocadas para secar em estufa a
110 °C por 24 h. Em seguida, foram moidas em moinho de bolas da marca Servitech, modelo
CT-241, para entdo serem passadas pela peneira n°® 200 da ABNT (75 um). O material
passante na peneira foi entdo acondicionado e submetido aos ensaios de caracterizagado, exceto

andlise granulométrica, que utilizou o material com sua granulometria inalterada.

3.2.3 Selecdo das fragdes e formulagdes (planejamento experimental)

Apo6s andlise das caracterizagdes por DRX e FRX, foram selecionadas fracdes de
maior interesse para continuacao das investigacdes. Os critérios para selecdo das amostras de

maior interesse foram:

* Composicdo quimica e mineralogica da fracdo;
e Granulometria;

* Percentual da por¢dao em relagdo a amostra do residuo natural.
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Considerando uma composi¢do triaxial de massa cerdmica, composta por parcela
plastica, fundentes e matérias-primas com fun¢do estruturante, foram buscadas, para
desempenho destas fungdes, as fracoes com percentual importante de argilominerias,
feldspatos e quartzo, respectivamente. Tendo satisfeito este critério, foram almejadas por¢des
com tamanho de particulas menores que 0,43 mm (passantes da peneira n® 40 da ABNT ou 35
mesh) uma vez que, para conformagdo dos corpos de prova, as matérias-primas seriam
peneiradas na referida peneira, entdo, a escolha de fracdo com granulometria inferior a esta,
evitaria a necessidade de moagem do material. Por fim, observados os critérios anteriores,
pretendeu-se utilizar fracdo que representasse parcela importante do material natural, na
tentativa de aproveitamento significativo do residuo coletado.

Com base nas fragdes selecionadas, foram realizadas misturas/formulacdes com a
finalidade de combinar suas propriedades para a producdo de produto ceramico com
resisténcia mecanica, baixa absor¢do de dgua e com estabilidade dimensional. Para estudo, o
planejamento experimental adotado foi o simplex centroide acrescido de pontos interiores.
Em decorréncia da falta de plasticidade do componente RT-M, foi necessdria imposicao de
um limite mdximo no percentual deste componente nas formulacdes, o que gerou quantidades
minimas dos outros componentes (RC1-M e RC2-M) para satisfazer a condi¢do experimental
na qual a soma dos percentuais dos componentes em cada ponto da regido de experimentos
tem de ser igual a 100 %. A regido estudada e os pontos do planejamento sdo ilustrados na
Figura 8 e as formulacdes executadas sdo apresentadas na Tabela 8. Além dos pontos de
formulacdo do planejamento experimental, na Figura 8, também sao ilustrados os pontos
denominados de V1, V2 e V3, que se referem a formulacdes que foram utilizadas para
validacdo dos modelos ajustados.

Em se tratando de misturas de 3 componentes, a regido a ser estudada € um tridngulo.
Os pontos de composicdo foram os vértices deste tridngulo (3 pontos); as medianas das
arestas (3 pontos); o centroide da figura total (1 ponto), acrescido de mais 3 pontos interiores
que foram os centroides dos triangulos formados pela ligacao entre pontos médios de arestas,
conforme pode ser visualizado na Figura 8 apresentada. Assim, foi um total de 10 pontos, ou

10 composi¢des/formulagdes estudadas.
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Figura 8 — Esquema ilustrativo da regiao experimental e dos pontos do planejamento simplex
centroide, acrescido de pontos interiores, para trés componentes e dos pontos de formulacio
utilizados para validacao dos modelos (V1, V2, V3).

RT-M

| =

RCIM %

Fonte: Préprio autor, 2019.

N u

Tabela 8 — Composicoes do planejamento em rede simplex centroide acrescido de pontos
interiores, com imposicio de limites maximos e minimos.

Proporgdes dos residuos (%)

Formulagao

RC1-M RC2-M RT-M
1 83,33 16,67 0,00
2 16,67 83,33 0,00
3 16,67 16,67 66,67
4 50,00 50,00 0,00
5 50,00 16,67 33,33
6 16,67 50,00 33,33
7 38,89 38,89 22,22
8 61,11 27,78 11,11
9 27,78 61,11 11,11
10 27,78 27,78 44,44

Fonte: Préprio autor, 2019.

Além dos pontos oriundos do planejamento experimental, foram escolhidos 3 pontos

adicionais de formulag@o no interior da drea experimental (os denominados de V1, V2, V3)
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(Figura 8) para serem utilizados na validacio dos modelos obtidos, a fim de permitir a
comparacao entre os valores de propriedades calculadas pelos modelos e as respostas de fato
obtidas experimentalmente. As composi¢des dos pontos de validagdo sdo apresentadas na

Tabela 9.

Tabela 9 — Composicoes dos pontos escolhidos para validacao dos modelos.

Propor¢des dos residuos (%)

Formulagao
RCI-M RC2-M RT-M
Vi 30,00 45,00 25,00
V2 40,00 20,00 40,00
V3 22,00 22,00 56,00

Fonte: Préprio autor, 2019.

O planejamento experimental proposto foi aplicado para os trés ciclos de queima
estudados neste trabalho, denominados de queima vermelha, queima porcelanato e queima
louca (que serdo descritos em item posterior). Para cada ciclo de queima foram
confeccionados 9 corpos de prova para cada ponto de formulagdo do planejamento

experimental e para cada uma das formula¢des utilizadas para validacdo dos modelos.

3.2.4 Processo de conformacdo, secagem e sinteriza¢ao

Para confeccdo dos corpos de prova, as porcdes selecionadas foram peneiradas em
peneira n° 40 da ABNT (0,43 mm). Os copos de prova foram conformados por prensagem
uniaxial com pressao de aproximadamente 40 MPa, colocando-se 13 g de material em molde
metalico prismatico com se¢do interna de 6 cm de comprimento por 2 cm de largura. Antes da
prensagem, as amostras foram colocadas para secar em estufa a 110 °C por 24 h e em seguida
foi realizada a correcdo da umidade adicionando um teor de dgua de 8 %, com o intuito de
promover plasticidade necessdria para confeccdo e manuseio dos corpos de prova. Nas
formulacdes 3, 5 e 10 do planejamento experimental e nas formula¢des de validacdo (V1, V2,
V3), além do teor de 8 % de umidade, foi adicionado 5 % de solu¢@o de carboximetilcelulose
(CMC), a fim de promover plasticidade e permitir o0 manuseio dos corpos de prova, ja que
estas formulacdes abarcavam elevados percentuais de por¢des nao plasticas (RT-M e RC1-

M), nao permitindo a conformacdo apenas com acréscimo de dgua. Apds a adicdo e
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homogeneizacdo, as amostras permaneceram acondicionadas em recipiente fechado por um
periodo de 24 h, para entio serem conformadas.

Ap6s a conformacdo, para secagem, os corpos de prova foram dispostos em estufa a
110 °C por um periodo de 24 h. Apds a secagem, os corpos de prova foram submetidos a
processos de sinterizacdo para estudo das propriedades de queima. Foram investigados trés

ciclos de queima, denominados queima vermelha, queima porcelanato e queima louga.

¢ QUEIMA VERMELHA: Queima realizada em indudstria de ceramica vermelha
(bloco). Ciclo total de cerca de 20 h, sendo aproximadamente 10 h de aquecimento, 1
h no patamar de temperatura maxima (850-900°C), atravessando posteriormente uma
zona de resfriamento rdpido com a injecdo de ar frio até cerca de 650 °C, seguido de
resfriamento lento até a saida do forno. Forno industrial tipo tinel a lenha.

¢ QUEIMA PORCELANATO: Queima realizada em inddstria de revestimento
ceramico (porcelanato esmaltado). Temperatura méxima de queima de cerca de 1205
°C (média entre as temperaturas medidas na parte inferior — 1198 °C — e superior —
1212 °C - do forno). Queima riapida com ciclo total de 45 minutos, sendo
aproximadamente 19 minutos de aquecimento, cerca de 7 minutos de permanéncia no
patamar de temperatura maxima, seguido de resfriamento. Forno industrial a rolos a
gds natural.

* QUEIMA LOUCA: Queima realizada em inddstria de louga sanitdria ceramica
(cubas, bacias sanitdrias). Temperatura maxima de queima de 1205 °C. Ciclo total de
10,5 h, sendo aproximadamente 5,5 h até atingir a temperatura maxima, permanecendo
na regido de temperatura maxima por cerca de 1 h, seguido de resfriamento rapido até
cerca de 600 ° C e posterior resfriamento lento até a saida do forno. Forno tipo tinel a

gds natural.

3.2.5 Propriedades fisicas

Para determinacao das propriedades fisicas, os corpos de prova confeccionados foram
submetidos a secagem seguida de queima. Posteriormente, foram determinadas as seguintes
propriedades de queima: absorc¢do de dgua (AA), porosidade aparente (PA), retracdo linear de
queima (RLq), perda ao fogo (PF) e tensdo de ruptura a flexao em 3 pontos (TRF) — com base

em equacdes apresentadas por Santos, P. (1989):
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e Absorcdo de Agua (AA): valor, em porcentagem, da massa de dgua absorvida pelo
corpo de prova, calculada pela Equacao 1;

( Sendo:

u—Pq AA: Absorc¢do de Agua (%);

P
AA (%) = ——— x 100 Ea. 1
P q- Pu: Peso do corpo de prova timido (g);

| Pg: Peso seco apos queima (g).

* Porosidade Aparente (PA): relacao percentual entre o volume de poros abertos e o
volume total aparente do corpo de prova, determinada pela Equacdo 2;
( Sendo:

PA: Porosidade Aparente (%);

Pu—P
PA (%) = ﬁl =% 100 Eq. 2 { Pu: Peso do corpo de prova imido (g);
u— Pi
Pq: Peso seco apds queima (g);

| Pi: Peso imerso em dgua (g).

* Retragdo Linear de Queima (RLq): variagdo, em porcentagem, medida entre a
dimensao linear do corpo de prova seco (apds estufa) e a do corpo apds queima

(sinterizado), calculada pela Equacdo 3;

(Sendo:
Ls—Lg RLq: Retracdo Linear de Queima (%);
RLg (%) = ——— x 100 Eq.3 ¢ .
g Ls: Comprimento seco (cm);
qu: Comprimento queimado (cm).

* Perda ao Fogo (PF): perda percentual de massa ocasionada pela queima do corpo de
prova seco, determinada pela Equacdo 4;

( Sendo:

s —Pq PF: Perda ao fogo (%);

P
PF (%) = ——23 %100  Bq.4
(%) Ps Y Ps: Peso seco (2

\ Pgq: Peso seco apds queima (g).
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* Tensdo de Ruptura a Flexao em 3 Pontos (TRF): refere-se a resisténcia do material a
flexdo. O ensaio foi realizado utilizando a maquina universal de ensaios mecanicos
(AG X 10KN da Shimadzu), com distancia de 40 mm e velocidade de prensagem de
(0,5 mm/min). O célculo da TRF foi realizado através da Equagao 5.

[ Sendo:

TRF: Tensao de Ruptura a Flexao (MPa)

P: Carga atingida no momento da ruptura

3PL
TRF (MPa) = Eq. 5 < (N)
2bh? L: distancia entre os apoios do corpo de
prova (mm);

b: Largura do corpo de prova (mm);

\ h: altura do corpo de prova (mm).

As medidas secas (Ps, Ls) referem-se as aferi¢des feitas nos corpos de prova apds
secagem em estufa a 110 °C por 24 h. Em seguida da conformacao, os corpos de prova foram
colocados na estufa para secagem e, apds o citado periodo de permanéncia, 0s corpos
esfriaram naturalmente e as medi¢des e pesagem foram realizadas.

As medidas secas ap6s queima (Pq, Lq) foram realizadas nos corpos de prova apds a
etapa de queima. Apds a sinterizagdo, foram realizadas novas medi¢des dos corpos de prova e
nova pesagem, para obtenc¢ao de dados apds a queima.

Para obtencdo do peso imido (Pu) os corpos de prova foram submersos em 4dgua por
um periodo de 24 h e em seguida foram pesados com intuito de se obter o valor referente a
seu peso umido.

A obtencao do peso imerso (Pi) na dgua dos corpos de prova foi baseada no Principio

de Arquimedes.
3.2.6 Tratamento e apresentacdo dos dados obtidos

Foi estudada a correlagdo dos resultados (respostas, varidveis dependentes) que foram
obtidos no estudo das propriedades de queima (PF, AA, PA, RLq, TRF), respectivamente,
com a propor¢do dos componentes presentes nas formulacdes (varidveis independentes),
através da proposicao de modelos. Posteriormente, os modelos da influéncia das varidveis nas
propriedades estudadas do produto final foram ajustados aos resultados experimentais —
estimando-se os parametros desconhecidos ou coeficientes dos modelos (equacdes de

regressdao) pelo método dos minimos quadrados. Em seguida, foi feita andlise estatistica de
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suas eficiéncias, ao nivel de 95 % de confianca e avaliacdo desses modelos ajustados através
da comparagdo entre suas respostas previstas e as obtidas por formulacdes adicionais que
foram realizadas a fim de proporcionar a validacdo desses modelos obtidos. Posteriormente,
foram elaboradas superficies de respostas para melhor visualizagdo da influéncia de cada
fracdo e das misturas dos componentes sobre as propriedades investigadas. Os estudos foram
realizados com auxilio do software Statistica 7.0.

Ap6s os resultados, foram avaliadas possiveis aplicacdes para as quais os produtos
obtidos podem ser empregados, de acordo com seu enquadramento em especificacdes

exigidas por normas pertinentes.
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4 Resultados e discussao
4.1 Beneficiamento das matérias-primas

Na Figura 9 sdo apresentadas imagens macroscopicas das fracdes obtidas pelo
peneiramento do residuo grosso de caulim (RC1), e na Figura 10 é mostrado grifico dos
percentuais de massa retidos, retidos acumulados e passantes deste residuo em cada uma das
peneiras da série utilizada. Em seguida, nas Figuras 11 e 12, o mesmo é mostrado para o

residuo do beneficiamento da tantalita (RT), quando realizado seu peneiramento.

Figura 9 — Residuo grosso de caulim (RC1) e suas fracées obtidas por peneiramento.
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Fonte: Préprio autor, 2018.

Figura 10 — Percentual de massa retido, retido acumulado e passante em cada uma das peneiras
da série utilizada no peneiramento do residuo grosso de caulim (RC1).
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Fonte: Préprio autor, 2018.
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Figura 11 - Residuo do beneficiamento da tantalita (RT) e suas fracdes obtidas por
peneiramento.
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Fonte: Préprio autor, 2018.

Figura 12 — Percentual de massa retido, retido acumulado e passante em cada uma das peneiras
da série utilizada no peneiramento do residuo do beneficiamento da tantalita (RT).
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Fonte: Préprio autor, 2018.

Para o residuo grosso de caulim (RC1), as peneiras com maiores porcentagens de
material retido foram as n°s 10 (2,00 mm), 20 (0,85 mm) e 120 (0,13 mm), com percentuais
retidos de 27,56 %, 30,06 % e 17,64 %, respectivamente. As demais peneiras (n°s 30 e 40)
tiveram percentual retido de cerca de 10 %. A maior concentragdo de material retido
acumulado se deu nas duas primeiras peneiras (n°s 10 e 20) da sequéncia utilizada, com um

total de mais de 50 % de material retido acumulado, composta por particulas de tamanhos
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maiores que 0,85 mm, mostrando se tratar de um residuo com granulometria mais grossa. Em
percentual menor, houve outra concentracdo de particulas, esta correspondendo a 17,64 % do
material total, composta por dimensdes de particulas variando entre 0,13 mm e 0,43 mm,
retidos na peneira n° 120.

E importante mencionar que, de fato, foi constatado que o residuo grosso do
beneficiamento do caulim, mesmo referindo-se ao material retido na peneira n° 80, quando do
beneficiamento do caulim na fédbrica, ainda detém material com granulometria inferior a
abertura desta peneira agregado a ele, que deveria ter seguido no processo (passado através da
malha da peneira utilizada nesta etapa do beneficiamento) mas que restou no material
residual.

Segundo a NBR NM-ISO 2395, o final do processo de peneiramento é o0 momento a
partir do qual um posterior peneiramento ndo provoca a passagem de uma quantidade
suficiente de material (ABNT, 1997c). A eficiéncia deste processo pode ser descrita como a
relacdo entre a quantidade de particulas menores que a abertura da tela de peneiramento e que
passam por ela e a quantidade total destas particulas presente na alimentagdo da peneira.
Quanto maior a passagem de particulas menores que a abertura da peneira, nao restando assim
no material alimentado, maior a eficiéncia do peneiramento. De maneira geral, eficiéncias de
100 % ndo sdo atingiveis, em particular nos peneiramentos industriais. Eficiéncia de 90 a 95
% ¢ considerada o maximo para telas de arame normais (GUPTA; YAN, 2016). O
desempenho do peneiramento depende de diversos fatores, tais como do tamanho da particula,
forma, orientagao, taxa de alimentacdo, angulo de descarga, porcentagem de drea aberta, tipos
de vibragdo, teor de umidade e material de alimentacio (HALDAR, 2018). Além dessas
varidveis, como mencionado, trabalhos que avaliaram plantas de beneficiamento de caulim
em regioes da Paraiba e do Rio Grande do Norte constataram falta de controle e ineficiéncia
dos processamentos (LEITE et al., 2007; LEITE et al., 2014), contribuindo para presenga de
finos no material grosseiro residual.

Para o residuo do beneficiamento da tantalita (RT), as peneiras com maiores
porcentagens de material retido foram as n°s 20 (0,85 mm) e 120 (0,13 mm). Essas regides de
concentracdo de material compreenderam 28,33 % do material total, com particulas de
dimensdes variando entre 0,85 mm e 2,00 mm (retido na peneira n°® 20), e 28,23 % do material
total, com particulas de dimensdes variando entre 0,13 mm e 0,43 mm (retido na peneira n°
120), juntas representando mais de 50 % do material global. As demais peneiras (n°s 10, 30 e

40) tiveram percentuais retidos menores, variando de cercade 10 a 13 %.
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O residuo fino de caulim (RC2) ndo foi submetido ao beneficiamento por
peneiramento em sequéncia de peneiras. Este foi submetido ao processo de separacdo por
hidrociclonagem. Entretanto, a dispersao utilizada para a opera¢do de hidrociclonagem foi
composta pela parcela deste residuo passante na peneira n° 20 (0,85 mm), a denominada
fracdo RC2gs. Neste peneiramento, o percentual retido na referida malha foi de 6,33 %.
Assim, mais de 90 % do material apresentou granulometria inferior a 0,85 mm.

E vilido destacar que, mesmo que o residuo fino do beneficiamento do caulim seja
resultante de etapa do processamento posterior ao desareiamento (material passante da peneira
de malha 80), o peneiramento na peneira n° 20 ainda apresentou material retido. Isto pode ter
sido resultante de mistura com partes mais grosseiras de residuo quando de seu manejo até o
local de estocagem ou devido ao préprio armazenamento, que se da a céu aberto. Além disso,
eventuais defeitos na malha da peneira utilizada na etapa de desareiamento podem ter
possibilitado a passagem de material mais grosseiro para etapas posteriores do processamento,
restando agregada ao residuo fino.

Do material hidrociclonado a partir do residuo fino de caulim passante na peneira n°
20 (RC2s5), 61,63 % foi direcionado para o overflow e o restante, 38,37 % em peso, restou
no underflow. Considerando que o processo de hidrociclonagem tenha sido eficiente, ou seja,
as particulas finas tenham seguido para o vortex finder constituindo o overflow e as grossas
tenham saido pelo apex e composto o underflow, os percentuais encontrados mostram que se
trata de um residuo composto por particulas finas em maior quantidade.

Com base no relatado, constata-se que os residuos estudados possuem diferentes
granulometrias, sendo o RC1 o mais grosso dentre eles, com mais de 50 % do material retido
na peneira n° 20, seguido pelo RT com 38,74 % de material retido acumulado nesta peneira e,
o mais fino dentre eles, o RC2, com apenas 6,33 % de material retido na referida malha.

Como a prépria denominacdo da literatura ja sugeria, é evidente a diferenca
granulométrica entre o residuo grosso (RC1) e o residuo fino (RC2) de caulim, de modo que
este residuo deve abarcar maior quantidade de minerais de granulometria mais fina, tais como
a caulinita, e aquele deve concentrar, em maior propor¢ao, minerais de granulometria mais
grossa, como o quartzo, conforme relatado na literatura e apurado em andlises que serdao

apresentadas em tépicos seguintes dos resultados obtidos no presente trabalho.
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4.2 Composi¢do quimica por fluorescéncia de raios X (FRX) e analise de fases por difracdo

de raios X (DRX) dos residuos e fragcdes obtidas pelo beneficiamento das matérias-primas

Nas Tabelas 10 e 11 sdo apresentadas as composi¢des quimicas obtidas através de
fluorescéncia de raios X das diferentes fracdes dos residuos grosso (RC1) e fino (RC2) de

caulim, respectivamente.

Tabela 10 — Composi¢ées quimicas do residuo grosso de caulim (RC1) e suas fracées obtidas por
fluorescéncia de raios X (FRX).

Oxidos presentes (%) PF*

Si02 A1203 F6203 Na20 MgO K2O CaO Outros (%)

RC1Natural 70,07 2450 049 042 033 0,29 001 042 347

RC14200 86,95 10,26 0,35 0,38 0,23 031 0,01 0,15 1,36
RCl,085200 82,05 14,66 044 038 029 036 0,01 026 1,56
RClip60085 72,41 22,72 0,56 045 040 040 0,01 034 272
RCli043060 71,45 20,09 099 0,67 0,78 0,68 0,01 0,60 4,72
RCl4013043 63,18 26,14 1,11 0,78 1,00 0,75 0,01 0,63 641

RC1, 13 47,06 37,55 1,02 049 0,38 0,27 0,02 0,56 12,65

*Perda ao fogo a 1100 °C.
Fonte: Préprio autor, 2018.

Amostra

Tabela 11 — Composi¢oes quimicas do residuo fino de caulim (RC2) e suas fragoes obtidas por
fluorescéncia de raios X (FRX).

Oxidos presentes (%) PF*

Si02 A1203 F6203 Na20 MgO K2O CaO Outros (%)
RC2nawral 5747 29,88 1,85 0,85 0,99 094 0,02 0,78 7,23
RC2 5 54,02 33,50 1,62 065 084 0,78 0,02 084 7,72
RC2underfiow 55,67 3148 2,07 061 1,18 1,12 002 0,73 7,13
RC20yerfiow 50,98 34,67 1,61 066 068 0,69 0,04 089 9,78

*Perda ao fogo a 1100 °C.
Fonte: Préprio autor, 2018.

Amostra

Notou-se que, com base nos resultados obtidos pela fluorescéncia de raios X, de
maneira geral, o peneiramento do RC1 e a hidrociclonagem do RC2 resultaram em frag¢des
contendo os mesmos 6xidos das amostras de residuo sem processamento (naturais), porém
observa-se variacao nos teores destes 6xidos presentes dentre as amostras e suas fragdes.

Nos resultados de andlise quimica verificou-se a presenca de Al,O3; em quantidade
importante, provavelmente derivado principalmente do argilomineral caulinita, e observou-se
também SiO, em grande porcentagem, possivelmente devido a silica livre proveniente do
quartzo e a silicatos oriundos de micas e do argilomineral caulinita, uma vez que trabalhos

realizados com estes residuos indicaram a presenca de caulinita, mica e quartzo nestes
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materiais (ALVES et al., 2016; ANDRADE, F. et al., 2009; LOTFY et al., 2015; MENEZES
et al., 2009; SOUSA et al., 2007; VARELA et al., 2009).

Os o6xidos SiO, e Al,O3 foram os principais constituintes de todas as fragdes de

residuo de caulim. Para melhor visualizacdo das variacdes observadas destes 6xidos, sdo

apresentados graficos de seus teores no RC1 e suas fragdes (Figura 13) e no RC2 e suas

fragdes (Figura 14).

Figura 13 — Teores de SiO, e Al,O; no residuo grosso de caulim (RC1) e suas fracées obtidos por
fluorescéncia de raios X (FRX).
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Figura 14 — Teores de SiO; e Al,O; no residuo fino de caulim (RC2) e suas fracoes obtidos por
fluorescéncia de raios X (FRX).
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Fonte: Préprio autor, 2018.

Comparando os residuos naturais (RC1natural € RC2Natral), NOta-se que o residuo grosso

de caulim (RC1), apresentou maior

quantidade de SiO, e menor quantidade de Al,O3; quando
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comparado com o residuo fino de caulim (RC2), possivelmente devido a maior quantidade de
particulas grossas de quartzo presente naquele residuo e maior concentracao de caulinita em
RC2Nawra Trabalhos que também analisaram os dois residuos gerados pelo beneficiamento do
caulim (MENEZES et al., 2009; ALMEIDA et al., 2018) — residuo grosso e residuo fino —
também obtiveram este padrdo de resultado. Entretanto, € valido destacar que estes estudos e
outros, tais como o de Costa (2006), constataram valores de Al,O3 no residuo grosso de cerca
de 15 %, percentual bem inferior ao encontrado neste trabalho (cerca de 25 %). Isto evidencia
que a composi¢cao quimica do residuo gerado é varidvel e depende, dentre outros fatores, de
como ¢ feito o manejo do caulim durante as etapas de beneficiamento e, no caso do presente
trabalho, a maior quantidade deste 6xido presente no residuo grosso indica uma maior perda
de caulinita no processo, restando entdo uma maior quantidade desta no residuo.

Aumento do percentual de SiO; e reducdo da quantidade de Al,O3 com o aumento do
tamanho das particulas da amostra também foi observado entre as fracOes desses residuos.
Dentre as amostras de RC1 a maior quantidade de SiO; (86,95 %) e menor quantidade de
AlO3 (10,26 %) foram encontradas na fracdo mais grossa, a RC1,, 0. De forma inversa, a
menor quantidade de SiO; (47,06 %) e maior quantidade de Al,Os (37,55 %) foi apresentada
pela fracdo mais fina, a RC1 ;3. No residuo fino, a hidrociclonagem do RC2_ygs concentrou
maior quantidade de SiO, e menor de Al,O3 no RC2y,4e1110w — que concentra as particulas mais
grossas — ¢ maior quantidade de Al,O3 e menor de SiO; no RC2¢ye0w — que concentra as
particulas mais finas. De fato, geralmente, o processamento do caulim baseado em tamanhos
de particulas causa a concentracdo de quartzo nas fra¢cdes mais grossas e caulinita nas mais
finas (SADIGH; MEHRABANI, 2018), o que deve estar resultando na maior concentragdo de
Si0; nas fracOes mais grossas (proveniente principalmente da silica livre — quartzo) e de
Al,O3 nas fragdes mais finas (oriundo principalmente da caulinita). Devido ao seu reduzido
tamanho de particula, a caulinita estd concentrada nas fracdes mais finas e, portanto, ao
aumentar o conteido de fracOes mais finas, se incrementard a porcentagem deste mineral
(BARBA et al., 1997).

E importante destacar que o beneficiamento do residuo altera as suas caracteristicas e
isso foi bastante evidente, principalmente nos dados das fragdes obtidas pelo peneiramento do
residuo grosso (RC1), cujas andlises mostraram que da fragdo mais grossa (RCl1,;) para a
fracdo mais fina (RC1.93) a quantidade de SiO, teve uma reducdo de quase 50 % (passando
de 86,95 % para 47,06 %) e o percentual de Al,O3; mais que triplicou (de 10,26 % passou para
37,55 %). A fracdo mais fina obtida através do peneiramento do RC1 apresentou menor

quantidade de SiO; e maior quantidade de Al,O3; até mesmo se comparada ao residuo fino de
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caulim (RC2ngawral) € sua fragdo mais fina obtida através de sua hidrociclonagem (RC2oye/f10w),
podendo ser utilizada quando requerido o uso de material com quantidade maior de Al,O3 e
menor de SiO,. Os percentuais destes 6xidos encontrados em RC1 y,;3 se assemelham aos da
composi¢ao quimica tedrica da prépria caulinita — 39,5 % de Al,O3, 46,54 % de SiO,,
inclusive, foi encontrada para esta fragdo elevado percentual de perda ao fogo, como também
€ observado na caulinita tedrica (13,96 %) (PRASAD et al., 1991).

E valido notar que as variacdes nos teores de SiO, e Al,Os dentre as amostras foi bem
mais acentuada no RC1 do que no RC2. A hidrociclonagem divide o material alimentado em
dois grandes grupos, um contendo a maior parte das particulas com dimensdes acima do
diametro de corte, o underflow, e o outro com a maioria das particulas com dimensdes abaixo
do diametro de corte, o overflow, diferentemente do peneiramento, que gerou seis fracoes,
dividindo entdo o material em por¢des com faixas granulométricas mais restritas, o que pode
ter resultado nas maiores variacdes nos teores destes Oxidos. Variacdes discretas destes
compostos dentre as fragdes obtidas por hidrociclonagem também foram observadas nos
resultados obtidos por Barbosa Neto et al. (2016) que realizaram hidrociclonagem de residuo
fino de caulim e por Caetano et al. (2018) na hidrociclonagem de residuo do beneficiamento
do granito.

Além disso, observou-se nas amostras conteido de Fe,Os, em baixos percentuais no
RC1 e suas fracdes, favorecendo queima clara ao material; e teores relativamente maiores
deste 6xido no RC2 e suas fra¢des, mais ainda em pequenos percentuais (SANTOS, P., 1989).
Os teores de Fe,O; geralmente aumentaram com a diminui¢do do tamanho de particulas,
resultado também observado por Sadigh e Mehrabani (2018) ao avaliar diferentes fracdes
obtidas pelo peneiramento do caulim.

As andlises também indicaram a presenca de 6xidos fundentes, formadores de fase
liquida durante a queima, sdo eles os 6xidos alcalinos (Na,O e K,O) e alcalino-terrosos (CaO
e MgO) (RIELLA et al., 2002), em pequenas quantidades: com exce¢do do RC2yygerfion. que
apresentou percentual de 1,18 % para MgO e 1,12 % para K,O, todos as outras amostras
apresentaram percentuais para os 6xidos fundentes menores que 1 %, abaixo dos obtidos em
outros trabalhos (ANDRADE, F. et al., 2009; CASTRO et al., 2015; MENDONCA et al.,
2011; MENEZES et al., 2007a.), podendo gerar refratariedade nos materiais estudados no
presente trabalho em certas temperaturas.

A perda ao fogo dentre as fragdes foi maior quanto mais fino o material, devido a
possivel maior concentracdo de argilomineral nas amostras com particulas menores e redugao

da quantidade presente de particulas grossas de quartzo. Os argilominerais mostram grande
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tendéncia a perder peso durante a queima e a eliminar gases ou vapores que se produzem em
sua decomposicdo (BARBA et al., 1997). A menor perda ao fogo dentre as fragdes foi
observada nas amostras mais grossas (RC1., o, para as fragdes de RC1 e RC2ygerfion, para as
fracdes de RC2) e a maior foi constatada nas amostras com tamanho de particulas menores
(RCl1.9,13, para as fragdes de RC1 e RC2¢,¢,s1,w, para as fracoes de RC2).

Nas Figuras 15 e 16 s@o apresentados os resultados da andlise de difracao de raios X,
respectivamente, do residuo grosso de caulim (RC1) e suas fracdes e do residuo fino de

caulim (RC2) e suas fragdes.

Figura 15 - Difratograma do residuo grosso de caulim (RC1) e de suas fracoes.

K Q Q - Quartzo
M — Mica muscovita
K — Caulinita

RC1 5

L\u@ RC1 60085

M
M K L,L i Qﬂ QI MQ ﬁ
——L‘L—*—J RCI+0,85-2,00
Q g Q
‘JA——HJ .Y L‘_._._U)\_AM__} RC1 +2.00
K
_,,T...L_')L,J 3 Mo
L“‘b RClNatural

40 50 60

30
20 (graus)

Fonte: Préprio autor, 2018.
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Figura 16 - Difratograma do residuo fino de caulim (RC2) e de suas fracées.
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Os materiais mostraram quartzo, mica muscovita e caulinita como principais fases
constituintes, assim como também constatado em outros trabalhos que analisaram estes
residuos (ALVES et al., 2016; ANDRADE, F. et al., 2009; LOTFY et al., 2015; MENEZES
et al., 2009; SOUSA et al., 2007; VARELA et al., 2009).

Assim, observa-se que, de fato, os altos teores de SiO, encontrados na fluorescéncia de
raios X deve-se principalmente a silica livre proveniente do quartzo e também aos silicatos da
mica e do argilomineral caulinita. Ja os teores de Al,O3 se devem principalmente a caulinita.
A caulinita, Al,Si,05(OH)4, € um argilomineral que atua como um excelente formador de
estrutura em uma ampla faixa de temperaturas e a mica muscovita, Al(AlSi30;9)(OH),K,
pode atuar como um fundente em temperaturas mais elevadas de sinterizagdo (ANDRADE, F.
et al., 2009), entretanto, por ser um mineral com textura lamelar, a mica muscovita,
dependendo de sua granulometria, pode ocasionar o aparecimento de defeitos nas pecas
ceramicas (VIEIRA, C.; PINHEIRO, 2011). O quartzo, SiO,, € um componente fundamental
para controle da dilatacdo dos corpos cerdmicos, além de facilitar a éecagem e a liberacdo dos
gases durante a queima, porém a quantidade desta matéria-prima na formulagdo deve ser
controlada pois em excesso pode prejudicar a resisténcia mecanica das pecas, além de

interferir na plasticidade da massa e na absorcdo de 4gua do produto final.
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Sobre as intensidades dos picos encontrados nos difratogramas dos materiais, apesar
de se tratar de uma andlise qualitativa, é vdalido evidenciar que, diferentemente dos
difratogramas obtidos para o RC2 e suas fragdes, que apresentaram graficos com intensidade
de picos sem variacdo muito notdvel, é possivel observar nos graficos apresentados pelo RC1
e suas fracoes que entre 0 RClnawral € 0 RC14500, que concentrou particulas grossas, houve
aumento da intensidade dos picos de quartzo e diminui¢c@o dos picos de caulinita e, a medida
que as particulas das fragdes foram diminuindo — RCliy00, RCli085200, RC11060-085,
RC1.043.060, RC140.13-043, RC1.9 13, respectivamente —, os picos de quartzo foram diminuindo,
atingindo seus minimos valores de intensidade em RCl1 ;3 e os picos de caulinita foram
aumentando, atingindo seus médximos nesta fracdo. As fracdes retidas em peneiras de maior
abertura aumentaram a concentragao de particulas grossas de quartzo e os picos referentes a
esta fase foram mais intensos nestas fra¢cdes com maiores dimensdes de particulas.

No que se refere aos resultados de caracterizacdo do residuo do beneficiamento da
tantalita (RT) e suas fragOes, na Tabela 12 sdo apresentadas suas composicdes quimicas

obtidas através de fluorescéncia de raios X.

Tabela 12 — Composi¢oes quimicas do residuo da tantalita (RT) e suas fracées obtidas por
fluorescéncia de raios X (FRX).

Oxidos presentes (%) PEF*
Si0, AlLO3; Fe,03 Na,O MgO K,O CaO Outros (%)
RTNawrar 69,56 20,10 095 6,34 025 0,57 0,12 0,76 135
RT.2.00 72,56 18,29 095 533 024 0,58 0,11 0,71 123
RT.0s5200 72,12 18,60 0,53 6,30 0,26 0,54 006 044 1,15
RT.060.085 70,38 19,98 0,52 6,72 0,13 0,54 006 0,50 1,17
RT.043060 69,58 20,17 0,63 7,08 0,14 046 006 053 1,37
RT.013.043 68,66 20,12 1,12 7,09 0,28 048 008 0,64 1,53
RT3 63,59 22,29 235 7,07 054 046 022 1,14 234

*Perda ao fogo a 1100 °C.
Fonte: Préprio autor, 2018.

Amostra

Assim como nos residuos de caulim, os 6xidos SiO; e Al,O3; foram os principais
constituintes de todas as fracdes do residuo de tantalita. Para melhor visualizacdo das
variagdes observadas, sdo apresentados graficos dos teores destes 6xidos no RT e suas fragdes

na Figura 17.
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Figura 17 — Teores de SiO, e Al,O; no residuo da tantalita (RT) e suas fracées obtidos por
fluorescéncia de raios X (FRX).
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Fonte: Préprio autor, 2018.

Em relacio ao RTnaura, @ concentracdo de particulas mais grossas em RTi; 00
aumentou o percentual de SiO; e diminuiu a quantidade de Al,Os, atingindo os valores de
72,56 % e 18,29 % para estes 6xidos, respectivamente, sendo aquele o valor maximo de SiO;
encontrado dentre as amostras de RT e este o valor minimo de Al,O; dentre as fracdes
estudadas. Com a redug@o do tamanho das particulas das fracdes a medida em a abertura das
peneiras foi diminuindo, o percentual de SiO, foi diminuindo atingindo seu minimo (63,59 %)
em RT3 e a quantidade de Al,O; foi aumentando alcangando seu méaximo (22,29 %) nesta
fracdo. Observou-se que a variacdo destes Oxidos dentre as fracOes obtidas com o
beneficiamento deste residuo através do peneiramento ndo foi tdo acentuada como a
observada no residuo de caulim grosso (RC1) submetido ao mesmo beneficiamento.
Possivelmente, as fases mineraldgicas responsdveis pelos teores destes 6xidos no RT
apresentem granulometria variada, ndo se concentrando mais em uma ou noutra peneira, nao
resultando entdo em concentracdo dos teores dos 6xidos em fragdes com determinados
tamanhos de particulas.

Foram obtidos baixos valores de perda ao fogo para o residuo de tantalita e suas
fracOes. Apesar de, para algumas fracdes, os valores obtidos terem sido bastante préximos,
houve tendéncia a aumento da perda ao fogo com a diminui¢do do tamanho de particula da
amostra. De maneira geral, considerando que a perda ao fogo geralmente se deve a
decomposicdo dos minerais argilosos e dos carbonatos e, em menor medida, a combustao de
matéria organica (BARBA et al., 1997), os baixos valores encontrados de perda ao fogo
indicam que o residuo de tantalita estudado ndo contém, ou possui em baixas concentracoes,

minerais argilosos, carbonatos e matéria organica. Deste modo, tendo em vista que os valores
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de Al,Os presentes em matérias-primas ceramicas normalmente estd intimamente relacionado
com a propor¢do de mineral argiloso e feldspato (BARBA et al., 1997), é possivel que os
percentuais encontrados para este 0xido nas amostras estudadas sejam originados pela
presenca de feldspato.

Além desses 6xidos, o residuo de tantalita apresentou percentual importante de Na,O
provavelmente indicando a presenca de feldspato sédico, o que favorece a formacdo de fase
liquida durante a queima, podendo diminuir a porosidade da pec¢a ceramica e a temperatura de
queima. Na Figura 18 € apresentado grafico das varia¢des observadas deste 6xido dentre as

fracdes de RT.

Figura 18 — Teores de Na,O no residuo do beneficiamento da tantalita (RT) e suas fracées
obtidos por fluorescéncia de raios X (FRX).
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Fonte: Préprio autor, 2018.

A quantidade deste 6xido foi menor na fragdo de granulometria mais grossa (RT.2 ),
para a qual foi obtida a quantidade de 5,33 % deste composto, e apresentou tendéncia de
aumento com diminuicdo das particulas das fra¢des, atingindo percentual de mais de 7,00 %
nas fragcdes mais finas.

Outros 6xidos fundentes — K,O, CaO, MgO - também foram encontrados nas
amostras, em menores proporcdes. Além disso, conteido de Fe,O; relativamente baixo
também foi apresentado pelo RT e suas fragoes.

Na Figura 19 sdo apresentados os resultados da andlise de difracdao de raios X do

residuo do beneficiamento da tantalita (RT) e suas fragdes.
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Figura 19 - Difratograma do residuo de tantalita (RT) e de suas fracoes.
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Fonte: Préprio autor, 2018.

As andlises mostraram que além do quartzo e da mica muscovita, que também
estiveram presentes nos residuos de caulim e suas fragdes, o residuo do beneficiamento da
tantalita e suas fragdes exibiram nas andlises picos referentes a albita. Assim, de forma
semelhante, observa-se que os altos teores de SiO, deve-se principalmente a silica livre
proveniente do quartzo e aos silicatos da mica, mas também devido a albita no caso do
residuo do beneficiamento da tantalita e suas fragdes. Nestes materiais, os teores de Al,O3
presentes se devem majoritariamente a albita. Esta também é responsdvel pelos teores
relativamente elevados de Na,O nas amostras. Sarbajna et al. (2000) observaram em seus
estudos que os minerais columbita-tantalita eram em sua maior parte confinados em
pegmatitos ricos neste 6xido.

Outros trabalhos também observaram a ocorréncia de tantalita em regides albitizadas
de pegmatitos (AMUDA et al., 2007; SINGH et al., 2017). Bezerra et al. (1994) fizeram
estudos de caracterizacdo e mercado dos minerais pegmatitos da provincia da Borborema e
observaram que os depodsitos de pegmatitos mais diferenciados e economicamente

importantes para metais como niébio e tantalo possuiam um processo de albitizacao crescente

e bem desenvolvido. Ocorréncia de columbita-tantalita associadas a albita também foi
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constatada por Betiollo et al. (2016) que analisaram pegmatitos do estado de Minas Gerais.
Aumento de concentracao de tdntalo em zonas enriquecidas em albita também foi descrito por
Loépez-Moro et al. (2017).

A albita, Na(AlSi;Og), feldspato sddico, composto fundente durante a queima em
temperaturas superiores a cerca de 1100 °C (BARBA et al., 1997), ¢ um feldspato alcalino
bastante utilizado na industria ceramica (LIRA, H.; NEVES, 2013).

4.3 Fracdes selecionadas para formulagdes

Com base na andlise dos resultados obtidos pelas caracterizagdes por FRX e DRX, e
considerando a massa ceramica como uma mistura tri-axial formada por quartzo, argila e

feldspato, foram selecionadas as seguintes fracdes para realizacao das formulagdes:

* RCl,913.043 € RC1o 3 (juntas compuseram o RC1-M);
*  RC2pyep10w (doravante chamada de RC2-M);

e RT,0,13.043 (entdo denominada de RT-M).

Os estudos iniciais apontavam para a utilizagdo do residuo grosso de caulim (RC1)
como possivel fonte de quartzo e do residuo fino de caulim (RC2) como provedor do
argilomineral caulinita, e os resultados estiveram de acordo com esta expectativa.

A fragdo RCl1, 13043 foi escolhida dentre as fracdes do residuo grosso de caulim pois,
além de fornecer quartzo e conter caulinita, ainda apresentou o maior percentual de 6xidos
alcalinos e alcalinos terrosos dentre as amostras, que podem funcionar como fundentes nas
composi¢des. Além disso, a quantidade de massa retida nesta peneira n° 120 da ABNT foi
relevante e a escolha desta fragao ainda apresenta a vantagem de nao demandar moagem do
material, uma vez que ja se trata de material passante da peneira n® 40 da ABNT, malha na
qual as matérias-primas foram peneiradas para conformacdo das pecas. A fracdo RC1.013-043
representa o material passante da peneira n° 40 da ABNT e retido na peneira n° 120 da ABNT.
Para evitar o peneiramento na peneira n° 120, e tendo em vista que a composi¢do do RC1-¢ 3
poderia até trazer beneficios pela quantidade de Al,O; que esta contém (provavelmente
concentrando mais caulinita), foi utilizada como amostra para as formulacdes a juncdo destas
duas fracdes (RCl,9,13.043 € RC13), ou seja, foi utilizado o material passante da peneira n°

40 da ABNT.
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Dentre as fragdes obtidas pela hidrociclonagem do RC2, a fracdo RC2pye/ 0w fO1 a
escolhida pois apresenta os menores percentuais de SiO; e maiores de Al,O3, possivelmente
indicando menor quantidade de quartzo e maior de caulinita, podendo esta fracdo entdo
proporcionar plasticidade a massa ceramica devido a presenca desse argilomineral, resisténcia
mecanica apds o processo de conformagdo e também promover a resisténcia mecanica do
produto final pela possibilidade de formacdo de fases de mulita em altas temperaturas de
sinterizagao.

Por fim, a fracdo RT.13.043 foi selecionada dentre as por¢cdes obtidas pelo
peneiramento do residuo do beneficiamento da tantalita por concentrar importante percentual
de Na,O, devido a presenca de quantidade de albita — feldspato sédico que pode atuar como
fundente em massas ceramicas. Ademais, a quantidade de material retido nesta peneira n° 120
foi relevante e, da mesma forma que a escolha do RC1.013.043, a escolha desta fracdo entre as
fracdes de RT dispensa a necessidade de moagem para conformacdo, que utilizard os
materiais de partida peneirados na peneira n° 40 da ABNT. Entretanto, diferentemente do
RCl1, a fragdo RT3 ndo foi utilizada, pois contém maior quantidade de 6xido de ferro,
agente que pode provocar coloracdo no material, efeito que foi considerado como de ndo
interesse neste trabalho. De fato, quando da realizacdo do teste de perda ao fogo das fracdes,
essa fracdo apresentou intensa alteracdo de cor apds a queima, conforme se verifica na Figura
20, indicando que o maior percentual de Fe,Os nessa fracdo — que deve referir-se a alguma
fase (em menor concentra¢do) nao identificada na andlise de DRX — gerou a modificacdo de

colora¢do na queima em alta temperatura.

Figura 20 - Fracao do residuo da tantalita passante da peneira n° 120 (RT.y;3)
a) antes da queima b) apos a queima a 1200 °C.

(a) (b)

Fonte: Préprio autor, 2019.

Assim, a combinagdo de todas essas fracdes selecionadas ird originar formulagdes
compostas por quartzo, mica muscovita, albita e caulinita, fornecendo assim compostos

estruturantes, fundentes e plasticos, requeridos pelas composi¢des ceramicas.
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4.4 Formulagdes do planejamento experimental

4.4.1 Anélise granulométrica das formulacdes e dos componentes das misturas

Nas Figuras 21 e 22 sdo apresentadas, respectivamente, as curvas granulométricas dos
componentes das misturas € das amostras formuladas de acordo com o planejamento
experimental (Tabela 8). Além disso, na Figura 22 também sdo mostradas as curvas de

distribuicao do tamanho de particulas apresentadas pelas as formulagdes.

Figura 21 — Curvas granulométricas dos componentes das misturas (RC1-M, RC2-M, RT-M).
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Figura 22 — Granulometria das formula¢6es do planejamento experimental
a) curvas granulométricas; b) curvas de distribuicio do tamanho de particulas.
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As andlises dos beneficiamentos aplicados aos residuos apontaram o RC1 como o
residuo com granulometria mais grossa, seguido pelo RT e, o mais fino, o RC2. Ja as andlises
granulométricas das porcdes destes residuos selecionadas para realizacao das misturas (RC1-
M, RC2-M e RT-M), apresentadas na Figura 21, mostraram que o RT-M foi a de

granulometria mais grosseira dentre os componentes utilizados nas misturas. O RC2-M
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apresentou a granulometria mais fina e o RC1-M apresentou granulometria intermedidria,
quando comparado aos outros componentes das misturas.

Assim, observa-se na Figura 22 (a) que a formulagdo que apresentou particulas de
maiores tamanhos foi a 3, que contém maior percentual de RT-M e a com granulometria mais
fina foi a 2, que contém maior percentual de RC2-M. Este padrio foi observado nas demais
formulacdes: quanto maior o percentual de RT-M maiores os tamanhos de particulas da
formulacdo e quanto maior o percentual de RC2-M menos grosseira a granulometria da
formulacdo. Assim, devido aos tamanhos de particulas, as formula¢des com maiores
quantidades de RC2-M tendem a apresentar maior compacidade na conformacio e as com
maiores percentuais de RT-M, maior facilidade de secagem (VICENZI; BERGMANN, 2009).
Na etapa de queima, as formulagdes com maiores percentuais de RT-M podem apresentar
possivel menor sinterabilidade quando comparadas as de menores tamanhos de particula (que
contém maiores quantidades de RC2-M), nas quais a granulometria mais fina resulta numa
maior superficie especifica e melhor sinterabilidade, podendo resultar em maiores resisténcias
mecanicas. Além disso, a presenca de particulas de maiores dimensdes pode ocasionar pontos
de concentragdo de tensao, prejudicando a resisténcia mecanica (VIEIRA, C. et al., 2009).

De acordo com a Figura 22 (b), as formulacdes exibiram distribuicdo granulométrica
polidispersa, apresentando concentracdo de particulas em diferentes faixas dimensionais.
Ocorreram regides de concentracao de particulas principalmente por volta dos 3, 10 e 250 pum,
mudando a intensidade de concentracdo de particulas nessas regides, a depender da amostra.
A formulagdo 2 (mais fina) teve a maior concentra¢do de particulas na faixa por volta dos 3
um (didmetros entre cerca de 0,8 e 7 um), enquanto que a formulacao 3 (mais grossa) o maior
nimero de particulas se deu na regido por volta dos 250 um (didmetros entre cerca de 150 a
300 um). Além disso, as fragdes 2, 4, 6, 7 e 8 ainda apresentaram outras regides de
ocorréncias de concentragdo de particulas. A distribui¢do polidispersa, que apresenta
particulas de diferentes tamanhos, proporciona melhor compacidade das pecas na
conformagdo pois favorece o arranjo entre as particulas — desde que a mistura do sistema seja
dispersa, garantindo aleatoriedade na distribuicdo das particulas (ndo apresentando
segregacao) e haja balanco entre fragdes mais grossas e mais finas, para que haja finos
suficiente para preencher os espacos vazios entre as particulas de maiores dimensdes.
Entretanto, diferentes tamanhos de particulas podem gerar sinteriza¢do heterogénea (SILVA,

A.; ALVES JUNIOR, 1998a; SILVA, A.; ALVES JUNIOR, 1998b).
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Nas Tabelas 13 e 14 sdo apresentados os didmetros médios e diametros a 10, 50 e 90
% de volume de material passante acumulado dos componentes das misturas e das

formulacdes do planejamento experimental, respectivamente.

Tabela 13 — Diametros a 10%, 50% e 90% de volume de material passante acumulado e
diametro médio obtidos pela analise granulométrica das amostras dos componentes das misturas
(RC1-M, RC2-M, RT-M).

Andlise granulométrica

Descricao Diametro (um)
a 10 %* a 50 %* a 90 %* Médio
RCI-M 1,28 36,28 322,50 103,19
RC2-M 1,07 5,87 196,17 56,29
RT-M 47,16 221,70 422,57 228,90

* Volume passante acumulado.
Fonte: Préprio autor, 2019.

Tabela 14 — Diametros a 10%, 50% e 90% de volume de material passante acumulado e
didmetro médio obtidos pela analise granulométrica das formulacoes do planejamento

experimental.
Proporg¢des dos residuos (%) Analise granulométrica
Formulagao Didmetro (um)

RCIM - REM - RTM =00+ 250 %* a9 %* Médio
1 83,33 16,67 0,00 1,28 20,71 299,57 91,42
2 16,67 83,33 0,00 1,14 8,86 218,43 61,30
3 16,67 16,67 66,66 1,75 88,38 363,85 136,77
4 50,00 50,00 0,00 1,11 11,60 269,43 76,73
5 50,00 16,67 33,33 1,27 35,32 323,01 10541
6 16,67 50,00 33,33 1,11 12,33 286,07 83,54
7 38,89 38,89 22,22 1,17 1590 300,75 89,49
8 61,11 27,78 11,11 0,90 15,68 271,17 81,12
9 27,78 61,11 11,11 1,21 11,22 249,66 72,29

10 27,78 27,78 44,44 1,34 35,27 328,29 107,86

* Volume passante acumulado.
Fonte: Préprio autor, 2019.

Com base nos resultados dispostos na Tabela 13, nota-se acentuada diferenca
granulométrica apresentada pelos componentes — enquanto que 50 % das particulas no
componente RC2-M apresentaram didmetro menores que 5,87 um, no RC1-M, este didmetro
foi de 36,28 um (cerca de 6 vezes maior) e no RT-M foi de 221,70 pm (mais que 37 vezes
maior). O diametro médio do RC2-M (56,29 um) foi cerca de 2 vezes menor que o
apresentado por RC1-M (103,19 um) e aproximadamente 4 vezes menor que o constatado

para o RT-M.
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Para as formulagdes do planejamento experimental (Tabela 14), observa-se diametros
médios variando de 61,30 a 136,77 um, sendo o menor valor encontrado na formulagdo com
maior percentual de RC2-M (formulagdo 2) e o maior valor na formulagio com maior
percentual de RT-M (formulagdo 3). Valor intermedidrio do didmetro médio (91,42 um) foi
constatado na formulacdo com maior percentual de RC1-M (formulagao 1).

A formulagdo de granulometria média mais grossa (formulagdo 3), apresentou 50 %
das particulas com didmetro superior a 88,38 um e ainda 10 % com diametros maiores que
363,85 um. J4 na formulacdo com a granulometria média mais fina (formulacao 2), 50 % das
particulas apresentaram diametros menores que 8,86 um e 90 % das particulas possuiam
diametros menores que 218,43 pm. Na composi¢do de granulometria média intermedidria
(formulagdo 1), 50 % da massa acumulada apresentou didmetros maiores que 20,71 um e 10
% apresentou diametros superiores a 299,57 um.

Como as formulagdes 1, 2 e 3 sdo os vértices do tridngulo do planejamento
experimental, com maiores percentuais de RC1-M, RC2-M e RT-M, respectivamente, as
demais formulacdes apresentaram granulometria variando entre esses limites. Apresentaram
particulas de maiores didmetros quanto maior o percentual de RT-M (em dareas da regido
experimental mais proximas do vértice da formulacdo 3), particulas com menores diametros
quanto maior o percentual de RC2-M (em dreas da regido experimental mais préximas do
vértice da formulacdo 2), e diametros intermedidrios nas regides intermedidrias entre esses

vértices e também nas regides proximas ao vértice da formulacao 1.

4.4.2 Anidlise termogravimétrica e andlise térmica diferencial das formulagdes

Na Figura 23 sdo apresentadas as curvas de andlise térmica diferencial (DTA) e andlise
termogravimétrica (TG) das formulacdes do planejamento experimental.

Observa-se um comportamento térmico semelhante entre as formulacdes com maiores
percentuais das fragdes dos residuos de caulim (RCI1-M e RC2-M) e outro ligeiramente
diferenciado entre as formulacdes com maiores percentuais da fracdo do residuo da tantalita

(RT-M) (formulagdes 3, 5, 6, 10).
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Figura 23 - Graficos de a) analise térmica diferencial e b) analise termogravimétrica das
formulacoes do planejamento experimental.
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De maneira geral, todas as formulagdes apresentaram pequeno caimento das linhas de

dos graficos de andlise termogravimétrica nas temperaturas iniciais, provavelmente devido a

perda de umidade. Posteriormente sd@o observados pico endotérmico de DTA por volta dos

550 °C (este correspondendo a perda de massa nos graficos termogravimétricos, nesta regiao

de temperatura) e pequeno pico exotérmico de DTA por volta dos 980 °C. E plausivel que
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este evento endotérmico com perda de massa seja relacionado a desidroxilacdo da caulinita —
processo no qual a caulinita perde hidroxilas e se transforma em metacaulim. J4 o evento
exotérmico, possivelmente, também estd relacionado a ocorréncias térmicas da caulinita, neste
caso, classicamente atribuido a formacao de espinélio Si-AL e silica amorfa e/ou nucleacdo de
mulita primaria (MEDEIROS, S. et al., 2016). Destaca-se que este pico exotérmico foi quase
imperceptivel nas curvas térmicas diferenciais das formulacdes com maiores percentuais de
RT-M (formulagdes 3, 5, 6, 10), indicando que estas ocorréncias desenvolvidas nesta regiao
de temperatura praticamente ndo ocorreram, ou se deram de maneira muito discreta, nestas
formulacdes.

Estes eventos envolvendo a caulinita foram identificados nas formula¢des pois todas
possuem residuos de caulim (RC1 e RC2) em suas composi¢des e foram mais acentuados nas
com maiores percentuais destes residuos, principalmente o RC2. Constata-se pelas curvas
termogravimétricas que as maiores perdas de massa ocorreram nas formulagdes com maiores
quantidades destes residuos — portanto, com maior presenca do argilomineral caulinita — e
estas apresentaram picos endotérmicos de DTA mais marcados nesta regido de perda de
massa. Ja as formula¢des com maiores percentuais de RT-M apresentaram menores perdas de
massa, sendo a menor delas constatada na formulacdo 3, que é a formulacdo com maior
percentual de RT-M dentre as formulacdes do planejamento experimental. Esta foi a
formulacdo que apresentou o comportamento térmico mais diferenciado dentre as demais,
com os picos mais suaves e descendéncia maior da curva de andlise térmica diferencial. As
formulacdes com menor percentual de RC2-M e mais ricas em RT-M (formulacdes 3, 5 e 10)
apresentaram um declinio mais acentuado da linha da curva térmica diferencial (deslocamento
da linha no sentido endotérmico), podendo este efeito estar relacionado a formacao de fase

vitrea devido a presenca da albita, presente no RT-M.

4.4.3 Propriedades fisicas das formulacdes

Nas Tabelas 15, 16 e 17 sdo apresentados os resultados das propriedades de queima
estudadas obtidos para as formulagdes do planejamento experimental apds as queimas
vermelha, porcelanato e louca, respectivamente. A fim de facilitar a discussao dos resultados,

sdo apresentadas, nessas tabelas, as médias dos valores obtidos.
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Tabela 15 — Propriedades fisicas das formulacdes estabelecidas pelo planejamento experimental
queimadas na industria de ceramica vermelha.

Proporcdes residuos (%)

Propriedades ap6s queima VERMELHA

O e meand Tad (};f) é}%’; (quj) (1511;1;) 1(3%1
T 83 1667 000 TE0 LED TN oo eoe
2 1667 8333 000 B RO AL BT e
3001667 1667 6o GE G50 LA wn e
4 5000 5000 000 IR0 (DL U caan  wdes
: 000 1667 33,33 26,20}» (13()7367) (231(%97) (iéﬁ; (2)267)
6 1667 5000 3333 00 000 L wm e
U - T vt S v vy
8 el 2778 Lt GRS G ehn oo
o 2778 oLt LIS AR 00 G oo
o 2178 2778 aem QIO B0 D e wton

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Tabela 16 — Propriedades fisicas das formulacdes estabelecidas pelo planejamento experimental

queimadas na indistria de porcelanato.

Formulagdo

Proporg¢des residuos (%)

Propriedades ap6s queima PORCELANATO

RCI-M RC2-M RT-M (I;OF) &A) (1;/:‘) (E};Fa) 1(%;;1
: 8333 1667 0.00 (16,70% (1:(1)11661) %fofo% 26%) (30%34)
2 16,67 8333 0,00 26,70;) (1:(1)?30% i%gg L(())SZS) 861?)
3 16,67 16,67 66,66 36%71) <§6,63?) L60362) iéi% Efo’,?j)
) 20,00 50,00 0,00 <§6,31(2)) (13)3?3? ?i60§01) (E(’),SS?) (26})3)
5 50,00 16,67 33,33 i(ﬁ% <§623> LSOjZO? 26,2% 86,20;
6 16,67 50,00 33,33 25,212) g()ﬁ;)‘ iloﬁ?;: (16,323) (2)(1)72)
’ 889 988 22 (56,71?) L%ifsz %3;23132) (Sé?sﬁ) (Sml);‘;
I L L - o e gy S £
’ 2778 oL 1L (16,712) (131227? %:&356?; (56,76451) (26,20;
10 2778 27,78 4444 (ié,%(s)) <Z<’),622) 3:(1);?67) (Séiz) (26,115)

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Tabela 17 — Propriedades fisicas das formulacdes estabelecidas pelo planejamento experimental
queimadas na indiistria de louca.

Proporgdes residuos (%) Propriedades ap6s queima LOUCA
rormulago PF AA PA TRF Rlg
RCIM SREZMERTMESS co i el sl v e
I T T
? GRS (if),%?) (26,212) (11%1527) 3312547) (56,31?)
. 1667 1667 66,66 (36,%2) (i(’)?z‘;) (Z(’),lél(;) (Zég& (2)41142)
BRI
: 2000 1667 33,33 (26?13) (26,93410 (2)15599) 26?5% (26,31}))
° 1667 5000 3333 G0 G5 G e i
e e o 50 SR 09
i oLl Aol L1 (Z(’),SZ?:) (2(’),61411) (11%1295 (i(’)%(z)) ((J_r)(’)%é)
9 27,78 61,11 11,11 (Z(ﬁg) 26% (1;2302? }3)22191) é&ig)
10 2778 2778 4444 528 514991 736 020

(x0,14) (£0,23)  (x0,38) (+0,51) (x0,11)

Fonte: Préprio autor, 2019.

Os resultados de perda ao fogo estiveram entre 3,29 e 8,88 %, variando de 3,29 a 8,13
% na queima vermelha, de 3,84 a 8,71 na queima porcelanato e de 3,29 a 8,88 % na queima
louga. Verifica-se que os menores valores foram encontrados na queima vermelha e os
maiores na queima louga, entretanto, as faixas de variacdo da perda ao fogo foram bastante
proximas entre as queimas realizadas, o que mostra que eventos de perda de massa ocorreram
em temperaturas inferiores a 850 - 900 °C (menor temperatura média méxima de queima
dentre as queimas realizadas, a queima vermelha) j4 que o aumento da temperatura (para
temperatura média méxima de 1205 °C nas queimas porcelanato e louca) praticamente ndo
influenciou a perda de massa. De fato, como evidenciado pelas andlises térmicas ja
previamente discutidas, as perdas de massa nas formulacdes ocorreram por volta dos 550 °C.
Ja as andlises dos valores das demais propriedades, mostraram que houve notada variagdao

dentre as queimas realizadas.
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Os valores de absor¢do de dgua obtidos foram entre 3,74 e 18,64 %, variando de 12,53
a 18,64 % na queima vermelha, de 7,65 a 14,61 na queima porcelanato e de 3,74 a 11,10 % na
queima louca. Assim, verifica-se que o aumento da temperatura média maxima de queima de
850 — 900 °C (queima vermelha) para 1205 °C (queimas porcelanato e louga) e aumento do
ciclo de queima (de cerca de 45 minutos de ciclo total da queima porcelanato para
aproximadamente 10,5 h de ciclo total da queima louga), provocaram a diminui¢do da
absor¢ao de dgua dos corpos de prova.

Acompanhando o comportamento de absor¢do de dgua, a porosidade aparente foi
maior na queima vermelha (variando de 23,56 a 32,41 %), diminuindo na queima porcelanato
(que variou de 14,97 a 26,58 %) atingindo faixa de valores menores na queima louca
(variando de 7,10 a 21,87 %).

Inversamente ao que foi observado para AA e PA, os valores de tensdo de ruptura a
flexdo aumentaram com o aumento da temperatura de queima e aumento do ciclo de queima,
variando de 1,30 a 2,75 MPa na queima vermelha, de 4,40 a 10,35 MPa na queima
porcelanato e de 6,89 a 13,87 MPa na queima louga. Os valores obtidos ndo foram muito
elevados, porém, mudancas no processamento dos corpos de prova, como aumento da pressao
de conformagdo/compactacio, poderiam provocar melhoramento desta propriedade mecanica
(SUVOROVA et al., 2017).

Por fim, as andlises dos resultados obtidos para retracdo linear de queima mostraram
que houve elevada variacao desta propriedade dentre as diferentes temperaturas de queima e
ainda dentre as formulagdes, numa determinada queima, apresentando comportamentos de
expansdo e de retracdo linear. Foram constatados valores de -1,33 a -0,87 % na queima
vermelha, entre -0,63 e 0,48 % na queima porcelanato e de -0,42 a 2,36 % na queima louca.
Verifica-se, assim, que houve aumento da retracdo linear (diminui¢do da expansao em alguns
casos) com o aumento da temperatura e do ciclo de queima.

Para melhor visualizacdo dos dados dispostos nas Tabelas 15, 16 e 17, apresentadas
anteriormente, os valores médios das propriedades fisicas das formulacdes, obtidos apds a
submissao aos ciclos de queima vermelha, porcelanato e louga, sdo exibidos graficamente na
Figura 24. De maneira geral, a partir das curvas apresentadas na Figura 24, é prontamente
observado, dentre as queimas realizadas, pouca variagcdo de perda ao fogo (embora no sentido
ascendente), aumento dos valores de TRF e RLq e diminui¢do de AA e de PA com o aumento
da temperatura e ciclo de queima (da queima vermelha para queima porcelanato, para queima

louca).
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Figura 24 — Curvas dos valores médios obtidos de a) perda ao fogo, b) absorcio de agua, c)
porosidade aparente, d) tensdo de ruptura a flexao e e) retraco linear de queima para as
formulacgoes do planejamento experimental nas queimas vermelha, porcelanato e louca.
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O aumento dos valores de TRF e RLq e diminui¢cao de AA e PA sdo comportamentos

usuais das propriedades no processamento ceramico tradicional, constatado em pesquisas

realizadas por diversos autores, frente ao aumento da temperatura de queima (AMARAL et

al., 2019), diminuicdo da taxa de aquecimento (PINTO et al., 2005) e/ou aumento do patamar



83

de queima médxima (ALBUQUERQUE et al., 2007), por favorecerem a sinteriza¢do do corpo
ceramico com o desenvolvimento das transformagdes térmicas, tais como a formacgao de fases
que proporcionam aumento da resisténcia e promog¢ao da a¢dao dos fundentes com formacao
de fase vitrea que diminuem o volume dos poros (HOSSAIN et al., 2019).

De acordo com a Figura 24, também € possivel visualizar de maneira mais clara o
comportamento das propriedades dentre as formulacdes do planejamento experimental. De
maneira geral, as formulagdes com maiores percentuais de RT-M apresentaram menores PF,
AA e PA, nas trés queimas estudadas. De maneira inversa, as formulacdes com menores
percentuais desta fracdo e maiores quantidades das fragdes do residuo de caulim,
principalmente do RC2-M, mostraram maiores PF, AA e PA nas trés condi¢cdes de queima
investigadas. As demais propriedades fisicas estudadas variaram dentre as formulagdes e
queimas realizadas, algumas vezes dificultando observar nitidamente a influéncia de cada
uma das fracoes da mistura no resultado. Assim, discussdes mais detalhadas sobre a
participacdo dos componentes das misturas nos resultados obtidos para as propriedades de
queima serdo realizadas com base nas superficies de respostas em item posterior, que
permitem a visualizacdo da regido experimental de forma mais clara, facilitando a

interpretacdo da variacdo das propriedades em funcao de seus componentes.

4.5 Modelos de regressao

Os modelos ajustados para as propriedades fisicas, obtidas ap6s as queimas vermelha,

porcelanato e louca, bem como seus coeficientes, sdo apresentados na Tabela 18. Para

construc¢do dos modelos foram utilizados os resultados em replicatas.
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Tabela 18 — Modelos matematicos correlacionando os valores das propriedades fisicas com as
proporcoes das fracoes RC1-M, RC2-M e RT-M, nas queimas vermelha, porcelanato e louca.

8 Coeficientes dos modelos
E{ T RCIM RC2M RTM REIM-RCI-M.RC2M. ggéﬁ‘
N RC2-M RT-M RT-M RT-M '
v PF  Linear (ZE)?)S) (i(’)i)g) éé% i i i
E AA CibicoB aoiy oy v © eshe - e
IE/I PA Cubico E. (31,10’,;31) ?30%51? (21,11’}03; - _(2;,’167)1 - (4}:23’223)
%1 TRF Ctibico E. (i;)fli (i(’)f)z?) (_Sf,?sg) - (134’,9942) éﬁi Efgofg
A RLq Cibico E. (fofg (iloég (ilo%g - (ii?;) (gii%) _(5,12»2
g PF Linear (Z(’S)E) (i(’)%Z) (Jl_e(’),60§) ) ) ) )
2 AA  Cubico E. (115035243) (13)?45) (21,32% - (3;2559)6 - (33099?)
E PA Cibico E. (230;60‘)1 (23{319) Lij?f) - 2161’,163 - 3?5’,633
i TRF Quadritico (116,942) (11{)?33) (ii,%)Z) - (Zf;ll) - )
T Rig CibicoE @iy  wim  wom - ds - i
PF  Linear (16,71‘;) (2(’),112) (i(’):jl‘sl) - - - -
L AA CibicoE. o oo ope - Y ool A8
vomocmer BEOEN 25 - BY . 8
A TRF Quadritico (26’36‘31) (lj)jggg) (ii,lgz) - Efs’,?j) _(151,2199)3 -
RLq CibicoE.  ohioy o o - R

Ciubico E (Cubico Especial).
Fonte: Préprio autor, 2019.

Para todos os ciclos de queima, foram encontrados modelos lineares para PF,
revelando que efeito devido a presenca simultanea dos diferentes componentes da mistura nao
ocorre ou ndo interfere de maneira significativa nas perdas ao fogo obtidas. Equivale a dizer

que a perda ao fogo da formulacdo € resultante da soma das perdas ao fogo de cada um dos
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componentes da mistura, de forma isolada. O que ndo ocorreu nas demais propriedades
estudadas, nas quais foi observada interagdes entre os componentes da mistura influenciando
nos resultados encontrados.

O modelo que melhor se ajustou para AA, PA e RLq, em todos os ciclos de queima,
foi o cubico especial, mostrando, como ja mencionado, que efeitos que envolvem a presenca
simultanea dos trés componentes das misturas sdo relevantes. O modelo cubico especial
também foi encontrado para TRF (na queima vermelha); nas demais queimas (porcelanato e
louga) foram encontrados modelos quadraticos para esta propriedade, mostrando que, nessas
condi¢des de queima, interacOes relativas a presenca simultinea dos trés componentes das
misturas deixaram de ocorrer ou ndo influenciaram significativamente nas respostas obtidas.

As andlises estatisticas dos modelos ajustados, exibidos anteriormente na Tabela 18,
sao apresentadas na Tabela 19. Os modelos foram analisados com os dados experimentais em

replicatas.

Tabela 19 — Parametros estatisticos para os modelos matematicos das propriedades apods as
queimas vermelha, porcelanato e louca.

Queima Varidveis Modelo  Teste F.y Fep Valor p R? F.a/Fun

PF Linear 45454461 3,1153  0,0000 0,9906 1459,07

AA  CibicoE. 2923990 12,5007 0,0000 09345 116,93

VERMELHA PA  CubicoE. 274,6657 2,5007 0,0000 09305 109,84
TRF CuabicoE. 293959 23473 0,0000 0,6562 12,52
RLq CubicoE. 485880 2,3593 0,0000 0,7813 20,59

PF Linear  10567,1063 3,1153  0,0000 0,9959 3392,00

AA  CiabicoE. 316,4303 2,5007 0,0000 0,9392 126,54

PORCELANATO PA  CubicoE. 3185941 2,5020 0,0000 0,9402 127,34
TRF Quadrdtico 176,6950 2,7253  0,0000 0,8604 64,84
RLq CubicoE. 713525 24993 0,0000 0,7747 28,55

PF Linear  2927,3885 3,1140 0,0000 0,9854 940,07

AA  CubicoE. 1084,7245 2,3420 0,0000 09853 463,16

LOUCA PA  CibicoE. 16483845 24980 0,0000 0,9874 659,88
TRF Quadrdtico 135,5623 2,4967 0,0000 0,8645 54,30

RLq CubicoE. 8833433 24993 0,0000 09770 353,44

R” — coeficiente de multipla determinacgdo; F.,./F.., — Razdo entre o valor de F calculado e o valor de F
tabelado a 95% de confianga.

Cubico E. (Cubico Especial)

Fonte: Préprio autor, 2019.



86

Analisando os principais parametros estatisticos — teste F, valor p, coeficiente de
multipla determinagdo (R%) — observa-se que os modelos encontrados se mostraram
estatisticamente significativos ao nivel de 95 % de confianca, ja que o F., foi maior que Fyy
em todos os modelos e os valores p encontrados foram menores que 0,05 (p < nivel de
significancia). Além disso, os resultados de R? mostraram que os modelos ajustados ndo
apresentaram variabilidades considerdveis (quanto mais perto da unidade estiver o valor de
RZ, melhor terd sido o ajuste do modelo aos dados observados), com ressalva ao encontrado
para TRF na queima vermelha, na qual o valor de R? obtido para o modelo ndo foi muito
satisfatorio, porém a regressao satisfez as avaliagdes quanto ao teste F e valor p. Ademais,
além de serem estatisticamente significativas, as regressdes obtidas podem ser consideradas
uteis para realizar previsdes, uma vez que satisfizeram amplamente a condi¢cdo de o valor da
razdo F../Fp ser maior do que quatro ou cinco (BOX & WETZ, 1973 apud CAMPOS, 2007).

Na Tabela 20 sdo apresentados os valores observados experimentalmente e os valores
previstos por cada modelo ajustado para as propriedades estudadas nas queimas vermelha,
porcelanato e louga, nas composi¢des escolhidas para validacao (formulacdes que ndo fizeram

parte do planejamento experimental).

Tabela 20 — Valores previstos e observados para cada uma das propriedades fisicas investigadas
— nas queimas vermelha, porcelanato e louca — em cada uma das composicoes de validacao
estudadas (V1, V2, V3).

Validagdes: Proporgdes (% RC1-M, % RC2-M, % RT-M)
Vi1: V2: V3:
(30%, 45%, 25%)  (40%, 20%, 40%)  (22%, 22%, 56%)
Valor Valor Valor Valor Valor Valor
previsto observado previsto observado previsto observado

Queima

Propriedade

PF 6,13 5,98 4,91 4,85 3,98 3,94

AA 16,03 15,98 13,26 13,26 12,88 12,90

VERMELHA PA 29,12 29,09 25,14 25,06 24,41 24,32
TRF 1,62 1,48 2,26 2,24 1,69 1,66

RLg -1,28 -1,31 -0,91 -0,94 -0,98 -0,95

PF 6,72 6,60 5,47 5,37 4,55 4,41

AA 11,95 12,14 8,07 8,03 8,29 8,29
PORCELANATO PA 2234 22,81 15,80 15,66 15,92 15,78
TRF 7,52 6,52 5,98 5,74 5,27 4,95

RLqg -0,05 -0,09 0,13 0,11 -0,29 -0,35

PF 6,84 6,84 5,55 5,55 4,59 4,65

AA 7,67 7,66 5,47 5,29 4,41 4,20

LOUCA PA 15,13 15,14 10,69 10,31 8,48 7,98
TRF 8,96 9,23 6,96 7,41 7,11 7,30

RLqg 0,65 0,51 0,16 0,15 -0,17 -0,20

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Além das andlises estatisticas dos modelos ajustados terem demonstrado a
significancia das regressdes obtidas e, pelos elevados valores da razdo F.,/F, obtidos, terem
indicado que também eram passiveis de serem empregados para fins de previsdo, os
resultados observados para as formulagdes utilizadas para validacdo permitiram ainda mais
uma demonstracdo da qualidade dos modelos — as medidas experimentais encontraram-se
proximas das estimativas calculadas pelos modelos correspondentes, em funcdo das
propor¢des das fracdes dos residuos. Quanto mais proéximos esses valores, melhor a

capacidade preditiva dos modelos.

4.6 Superficies de respostas e caracterizagdes pos queima

As superficies de respostas desenvolvidas a partir dos modelos matematicos ajustados
para cada uma das propriedades examinadas nas condi¢cdes de estudo adotadas sao
apresentadas a seguir. Esta representacao de respostas sobre superficie possibilita visualizar a
influéncia de cada fracdo e das misturas sobre as propriedades em estudo. Primeiramente,
serdo descritos os padrdes de variacdo das respostas observadas ao longo das superficies de
respostas, posteriormente (em item futuro), serd feita a discussdo dos comportamentos
obtidos, de forma conjunta, comparando as diversas propriedades, condicdoes de queima e
componentes das misturas, com a contribui¢do de resultados de caracterizag¢des realizadas pés
queima.

Na Figura 25 sdo apresentadas as superficies de respostas para perda ao fogo (PF) nas

queimas vermelha, porcelanato e louca.

Figura 25 - Superficies de respostas para PF (%) para as diversas combinacoes, calculadas a
partir do modelo linear para as queimas a) vermelha, b) porcelanato e c) louca.

PF (%) PF (%) PF (%)
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e L 16 L6
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VERMELHA PORCELANATO LOUCA

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Observa-se que os valores e o comportamento de perda ao fogo dentre as diferentes
temperaturas foram semelhantes, o que mostra que, como ji mencionado, a massa perdida
devido ao fogo se refere a ocorréncias que se deram em temperaturas inferiores a cerca de
850-900 °C (queima vermelha), uma vez que, se outras perdas de massa ocorressem em
temperaturas superiores a esta, seriam observados diferentes resultados para as queimas
realizadas em temperaturas superiores (queimas porcelanato e louca). Maiores valores de PF
foram encontrados para as composicdes localizadas préximo aos vértices das fracdes RC1-M
e RC2-M e os menores ocorreram quando da aproximacao ao vértice da fracio RT-M.

De fato, como ja discutido anteriormente, as ocorréncias de maiores perdas de massa
em composicdes com maiores percentuais das por¢des dos residuos de caulim sdo derivadas
de maior presenca do argilomineral caulinita nessas fracdes, que sofre processo de
desidroxilagao por volta dos 550 °C.

Nas Figuras 26 e 27 sdo exibidas as superficies de respostas nas queimas vermelha,
porcelanato e loucga para absor¢do de dgua (AA) e porosidade aparente (PA), respectivamente.
Observa-se relagdo entre o comportamento de perda ao fogo, AA e PA — maiores perdas ao
fogo contribuem para aumento da porosidade e absorcdo de dgua do corpo ceramico

(COUTINHO; VIEIRA, 2016).

Figura 26 - Superficies de respostas para AA (%) para as diversas combinacées, calculadas a
partir do modelo cibico especial para as queimas a) vermelha, b) porcelanato e c) louca.

AA (%) AA (%) AA (%)
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0,17 0,33 050 0,67 0,83 0,17 0,33 050 0,67 0,83 0,17 0,33 050 0,67 0,83
RC1-M qugma RC2-M RCI-M guemma RC2M RCI-M qupmva RC2-M

VERMELHA PORCELANATO LOUCA

Fonte: Préprio autor, 2019.
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Figura 27 — Superficies de respostas para PA (%) para as diversas combinacoes, calculadas a
partir do modelo ciibico especial para as queimas a) vermelha, b) porcelanato e c) louca.

PA (%) PA (%) PA (%)
@ RTM B2 b)) RTM e (© RTM EZ
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0,17 033 050 0,67 0,83 0,17 033 050 067 0,83 0,17 033 050 0,67 0,83

RC1-M QUEIMA RC2-M RC1-M QUEIMA RC2-M RC1-M QUEIMA RC2-M
VERMELHA PORCELANATO LOUCA

Fonte: Proprio autor, 2019.

Observa-se que as variacoes de AA ao longo das superficies de respostas para
determinada queima foi semelhante ao comportamento de PA na mesma temperatura de
queima — quanto maior a AA, maior também a PA. O comportamento apresentado por estas
propriedades entre as queimas vermelhas e porcelanato, ao longo das superficies de respostas,
foram bastante similares, sofrendo leve alteracdo quando da queima louca. Nas queimas
vermelha e porcelanato, os menores valores foram observados quando da aproximacdo de
parte da aresta RT-M - RCI-M (na porcdo mais préxima do vértice RT-M), crescendo no
sentido da aresta RC1-M — RC2-M, principalmente na dire¢do do vértice RC2-M. Na queima
louca, os maiores valores observados continuaram sendo observados em regidoes proximas a
aresta RC1-M — RC2-M, porém principalmente em dire¢do ao vértice RC1-M, e os menores
valores passaram a ser observados predominantemente em dire¢ao ao vértice RT-M.

Na Figura 28, podem ser observadas as superficies de respostas referentes a retracao

linear de queima (RLq) nas queimas vermelha, porcelanato e louca.
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Figura 28 — Superficies de respostas para RLq (%) para as diversas combinacoes, calculadas a
partir do modelo cibico especial para as queimas a) vermelha, b) porcelanato e c¢) louca.
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VERMELHA PORCELANATO LOUCA
Fonte: Préprio autor, 2019.

Na menor temperatura de queima (queima vermelha) ndo houve variacdo relevante dos
valores encontrados ao longo da superficie de resposta. Todos os corpos de prova expandiram
sendo a menor expansao linear registrada em regidao de formulacdes com maiores percentuais
de RT-M em suas composicoes, resultado que provavelmente tenha sido devido a maior
presenca de quartzo em maiores dimensdes nestas formulagdes, proporcionando maior
estabilidade dimensional. As formulagdes proximas ao vértice RT-M apresentaram as
menores variagdes dimensionais em todas as demais queimas realizadas. Ja as formulagdes
proximas ao vértice RC2-M passaram a retrair nas queimas em temperatura mais altas
(porcelanato e louca), apresentando os maiores valores de retracdo dentre as formulacdes
realizadas. FormulagOes proximas ao vértice RC1-M diminuiram a expansdo na temperatura
porcelanato e retrairam na queima louga.

Comportamento de residuo de caulim de expansdao em temperaturas mais baixas e
retracdo em temperaturas mais altas também foi observado por Monteiro, F. (2017) que
realizou andlise dilatométrica no residuo de caulim a fim de apurar seu comportamento
dimensional sob temperatura de até 1250 °C e constatou que o material inicia a curva
dilatométrica com o processo de dilatacdo linear do corpo de prova até a temperatura de 485
°C, demonstrando posteriormente uma pequena retracdo linear a partir desta temperatura até
535 °C, retornando em seguida a sofrer dilatagdo — apontou que, nessa etapa, acontecem
alteracdes ocasionadas pela organizacdo das particulas, perda de dgua que se encontrava na
microestrutura das particulas e mudancas de fases do quartzo (o em ). Por fim, observou que
a dilatacdo térmica do material chega ao seu ponto critico na temperatura de 856 °C, onde, em

seguida, inicia-se uma acentuada retracdo linear.
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Por fim, observa-se na temperatura porcelanato regido de retragdo linear no centro da
aresta RC1-M — RT-M nas regides proximas a formulacdo 5 possivelmente devido a reducdo
dos tamanhos de particulas (com o distanciamento do vértice RT-M), caracteristica de
retracdo do RC1-M (devido a caulinita), além da possivel formacao de fase liquida devido a
albita do RT-M e pelos 6xidos fundentes deste componente e do RC1-M. Esta regidao ndo
apresentou destaque na temperatura louca, mas ndo porque houve mudanca de
comportamento, mas porque esta regido manteve aproximadamente a mesma variacdo
dimensional, enquanto que a retracdo nos vértices dos residuos de caulim (principalmente
proximo ao RC2-M) aumentou nesta temperatura, alterando a escala de variacao dos valores
ao longo da superficie de resposta. Os maiores valores desta propriedade exibidos pelas
formulacdes proximas ao vértice RC2-M podem estar relacionados a maior finura de suas
particulas e menor percentual de quartzo (VIEIRA, C. et al., 2003).

Pelos resultados, apura-se que a acdo fundente da albita presente na por¢cdo RT-M
possivelmente foi responsdvel pela reducdo da expansio das formulacdes com este
componente em temperaturas mais altas, entretanto, sua acdo nao superou o efeito de
expansdo devido ao teor de quartzo, e assim, regides proximas ao vértice RT-M nao atingiram
retracdo, exibindo expansdo em todas as queimas realizadas. Estas formulagdes além da
granulometria mais grosseira, também apresentaram os menores valores de perda ao fogo, que
podem ter contribuido para maior estabilidade dimensional.

Por fim, na Figura 29, sdo mostradas as superficies de respostas para tensdo de ruptura

a flexao (TRF) nas queimas vermelha, porcelanato e louga.

Figura 29 — Superficies de respostas para TRF (MPa) para as diversas combinacoes, calculadas
a partir do modelo cibico especial para a queima a) vermelha e modelo quadratico para as
queimas b) porcelanato e c) louca.

TR%MPa) TRF (MPa) TRE(MPa)
26 10 13
(a) RT-M W b RT-M — (c) RT-M —RE
‘ ]2 | 17 [ ]10
050 [ 1.8 03340050 g 6 9
16 i
- 0,50, 033 I 5 0,33 = 3
0,67 0,17 0,67 S 0,17 0,67
y ] )
0,834 ! SR 0,00 0,83- : | .0,00 0,83 IR, ) 00
0,17 0,33 0,50 0,67 0,83 0,17 0,33 050 067 0,83 0,17 0,33 0,50 0,67 0,83
RC1-M QUEIMA RC2-M RC1-M QUEIMA RC2-M RC1-M QUEIMA RC2-M

VERMELHA PORCELANATO LOUCA
Fonte: Préprio autor, 2019.
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E possivel observar que regiio préxima ao vértice RC2-M apresentou os maiores
valores de TRF, enquanto que regides proximas aos vértices RC1-M e RT-M apresentaram
valores mais baixos para essa propriedade, em todas as queimas estudadas. Este foi o
comportamento para esta propriedade de maneira geral, porém, destaca-se que a superficie de
resposta da queima vermelha exibiu outra regido de concentracio de altos valores de
resisténcia, localizada na porcdo central da aresta RC1-M — RT-M, que pode ser devido as
menores porosidades nesta regido e reducao do tamanho de particulas (devido ao afastamento
do vértice RT-M).

No que se refere aos maiores valores de resisténcia contatados em regides proximas ao
vértice RC2-M, pode-se inferir que, na queima em temperatura mais baixa (queima
vermelha), este comportamento indica que possivelmente a granulometria da por¢ao RC2-M,
a mais fina entre todos os componentes das misturas, resultou em melhor sinterizagao,
favorecendo o ganho de resisténcia. Ja nas queimas em maiores temperaturas (porcelanato e
louca), além da granulometria favordvel, a provdvel maior presenca do argilomineral caulinita
na por¢cao RC2-M pode ter resultado em maior quantidade de mulita formada, contribuindo
para os maiores valores de resisténcia encontrados nas formulagdes com maiores percentuais
deste componente. Ja os valores reduzidos para esta propriedade observados préximo aos
vértices RC1-M e RT-M podem ser decorrentes da granulometria mais grosseira destes
componentes e de seus estimados maiores percentuais de quartzo que, quando em maiores
dimensdes, podem funcionar como pontos concentradores de tensdo, podendo gerar defeitos,
prejudicando a resisténcia mecanica (VIEIRA, C. et al., 2009). Além disso, a matriz formada
nas formulacOes proximas a estes vértices, principalmente a fase vitrea provavelmente
formada pelos percentuais de RT-M que apresenta albita em sua composi¢do, pode ter sofrido
influéncia da maior quantidade de quartzo nas formulagdes que pode ter originado trincas
nesta fase devido a diferenga de expansdo térmica entre quartzo e fase vitrea (BRAGANCA;
BERGMANN, 2004).

Warshaw e Seider (1967) estudaram a resisténcia de porcelanas triaxiais contendo
alumina e silica e constataram que a adi¢do de silica diminuiu a resisténcia de todas as
misturas testadas e as adi¢des de alumina, por outro lado, aumentaram os valores de
resisténcia encontrados. Além do conteddo de adicdo destes 6xidos, estes autores também
estudaram a influéncia de suas granulometrias e observaram, nas micrografias, que os corpos
que continham grdos de quartzo de maiores dimensdes apresentaram fraturas extensas

(geralmente interconectadas entre graos de quartzo) na matriz em torno dos graos de quartzo
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(fratura da matriz), bem como através dos proprios graos € na interface da matriz de graos

(fraturas internas e periféricas).

Na Figura 30 sdo mostrados os resultados da anédlise de difragdao de raios X apds as

queimas vermelha e louca para as formulagdes 1, 2 e 3, que representam, respectivamente, os

vértices RC1-M, RC2-M e RT-M das superficies de respostas. Na Figura 31 estes mesmos

grificos sdo apresentados em diferente perspectiva para melhor visualizagdo comparativa das

intensidades dos picos de quartzo encontrados, permitindo observar que as maiores

intensidades ocorreram nas formulac¢des 1 e 3 e menores na formulacao 2.

Figura 30 - Difratograma das formulacdes 1, 2 e 3 apés as queimas vermelha e louca.
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Fonte: Préprio autor, 2019.
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Figura 31 - Difratograma das formulacoes 1, 2 e 3 apés as queimas vermelha e louca — destaque
para o pico caracteristico de quartzo.
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Fonte: Préprio autor, 2019.

Com base na Figura 30, constata-se, apds a queima vermelha, picos de mica muscovita
e quartzo nas formulacdes 1 e 2, e, além destes, na formulagdo 3, sdo identificados picos
referentes a albita. Todas as formulacOes contém residuos de caulim em algum percentual,
responsavel pelos contetidos de quartzo e mica muscovita. Estes residuos também apresentam
caulinita, como j4 discutido em itens anteriores, porém, nesta temperatura de queima, esta
provavelmente se apresenta como metacaulinta (amorfa) ndo resultando em picos nos
difratogramas. Na formulagdo 3, que contém, além dos residuos de caulim, a por¢ao RT-M,
tem-se a identificacdo de picos de albita devido a este componente, além deste também
contribuir com quartzo e mica muscovita na formulacao.

Com o aumento da temperatura de queima, apds a queima louga, os picos identificados
nos difratogramas de todas as formulagdes investigadas nesta caracterizacdo (F1, F2 e F3)
foram referentes ao quartzo e a mulita. Esta € produto de transformacdes térmicas da caulinita
— nesta temperatura de queima (temperatura maxima média de cerca de 1205 °C das queimas
louga e porcelanato), a caulinita que havia se transformado em metacaulinta (na temperatura
de cerca de 550 °C conforme resultado das andlises térmicas destas formulagdes) da entdo
origem a nucleacdo de mulita, em cerca de 980 °C (MENEZES et al., 2009). Apesar de
avaliacdes dos difratogramas serem principalmente qualitativas, observa-se que os picos
referentes a esta fase tiveram maiores intensidades em F2, seguido por F1 e apresentando
valores bastante discretos/reduzidos em F3. De fato, este seria um resultado coerente tendo
em vista que esta formulacdo possui o0 menor percentual de residuos de caulim e, portanto, de
caulinita, e a formulacdo 2 apresenta provavelmente a maior quantidade deste argilomineral.
Os picos de mica muscovita e albita nao foram identificados apds esta queima, indicando que
provavelmente deram origem a formacdes vitreas quando submetidos a esta maior

temperatura de queima.
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Assim, com base nestes resultados de difracdo de raios X pds queima, aliado aos
resultados de caracterizacdes iniciais das matérias-primas, estima-se que, de fato, as
formulacdes 1 e 3 (vértices RC1-M e RT-M, respectivamente) abarquem maiores percentuais
de quartzo e a formulagao 2 (vértice RC2-M) apresente as maiores quantidades de caulinita
dentre as formulacdes e maior formacdo de mulita nas queimas em maiores temperaturas.
Além disso, como visto nos resultados de andlise granulométrica, efetivamente, a formulagcdo
2 apresenta a granulometria mais fina dentre as formulacdes e a formulacdo 3 a mais
grosseira. A formulacdo 1 mostrou granulometria intermedidria. Estes levantamentos
corroboram com as andlises sobre resisténcia realizadas.

Regides proximas ao RC1-M e RT-M apresentaram valores de tensdo de ruptura a
flexdo semelhantes entre eles em todas as queimas realizadas, apesar de possuirem diferentes
caracteristicas de matérias-primas. Ambos possuem elevadas quantidades de quartzo em sua
composi¢do, que podem estar prejudicando o desenvolvimento da resisténcia, como discutido.
Favorecendo a resisténcia, por um lado, o componente RC1-M possui mais caulinita e,
portanto, possivel maior formag¢do de mulita em temperaturas mais altas, de outro, o RT-M
possui albita e, portanto, provdvel formacdo de fase vitrea em temperaturas mais altas,
favorecendo a densificac@o do corpo, entretanto, possui a granulometria mais grosseira dentre
as formulagdes. Assim, o efeito combinado destas caracteristicas, culminou em resultados
semelhantes de resisténcia alcancados.

Ainda analisando as propriedades obtidas, era esperado que os maiores valores de
resisténcia fossem obtidos para os corpos com as menores porosidades e, portanto, menores
absor¢oes de dgua, entretanto, este resultado imediato ndo foi constatado neste trabalho.
Regides proximas aos vértices RC1-M e RC2-M apresentaram valores semelhantes de AA e
PA, porém resisténcias diferentes, sendo observado maiores valores de resisténcia préximos
ao RC2-M e reduzidos valores em RC1-M. Além disso, regides proximas ao vértice RT-M,
apesar de terem apresentado os menores valores de AA e PA dentre as formulacdes,
apresentaram resisténcias menores, quando comparadas aos resultados obtidos para
formulacdes ricas em RC2-M. Nesse sentido, depreende-se que a microestrutura desempenha
um papel fundamental no desenvolvimento da resisténcia. Warshaw e Seider (1967)
estudando a resisténcia de porcelanas triaxiais constataram que a porosidade pareceu ter um
efeito menos significativo na resisténcia do que a formagdo interna de fissuras. Assim,
eventuais defeitos oriundos da maior quantidade de quartzo e granulometria mais grosseira
das por¢des RC1-M e RT-M parecem estar inferindo na resisténcia mais que a porosidade

apresentada.
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Variagdes de comportamentos dentre as propriedades de absor¢ao de dgua, porosidade
e resisténcia também ocorreram em outros trabalhos.

Vigneron et al. (2019) avaliaram a influéncia da adi¢do 5, 10 e 20 % de um residuo
composto por agentes fundentes e quartzo em massa ceramica vermelha queimada nas
temperaturas de 750, 850, 950 e 1050 °C e observaram que os efeitos obtidos para 5 % de
adicdo foi de diminuicdo de AA, aumento da densidade e resisténcia, em todas as
temperaturas, entretanto, adi¢des em maiores percentuais, apesar de ter aumentado a
densificacdo e reduzido AA, resultantes da ag¢do fundente do residuo incorporado, ndo
resultou em aumento da resisténcia a flexdo (quando comparado as composi¢des com 5 % de
adicao). Analisando este comportamento, destacaram que, apesar da incorporag¢do do residuo
ter contribuido para diminui¢dao da porosidade aberta, o didmetro médio de poro aumentou
consideravelmente e que este evento, junto a mais elevadas quantidades de quartzo nas
composi¢oes de maiores adi¢des de residuo (10 e 20 %) implicou numa reducao da resisténcia
a flexdo (quando comparado a composi¢do com apenas 5 % de adicdo).

De maneira semelhante, Coutinho e Vieira (2016), estudando a incorporacdo 5, 10 e
20% de cinza de residuo solido urbano em cerdmica vermelha, também constataram
diminui¢do de AA com a adi¢do de residuos na massa ceramica, mas que também nao refletiu
em aumento de resisténcia. Verificaram que as adi¢des reduziram drasticamente a tensdao de
ruptura a flexdo das pecas ceramicas queimadas a 750 °C e apontaram que este resultado
aparentemente contraditorio indicava que possivelmente as particulas de cinza atuassem como
pontos de concentracdo de tensdo, causando assim diminui¢do da resisténcia mecanica, ainda
que a porosidade tenha diminuido.

Ainda nesse contexto, Amaral et al. (2019) investigando composi¢cdes de pavimentos
cerdmicos com incorporagdo de residuos de pedras ornamentais — queimadas a 900, 950, 1000
e 1050 °C — obtiveram, com a adi¢ao dos residuos, maiores densidades, discreta reducao da
absor¢do de dgua, porém reducdo significativa da resisténcia mecanica. Atribuiram o aumento
da densidade e diminui¢c@o da absor¢do de d4gua a melhor empacotamento proporcionado pela
presenca de particulas mais grossas nos residuos quando comparados a argila base.
Entretanto, apesar destes efeitos, apontaram que a grande quantidade de quartzo presente no

residuo provavelmente originou fissuras, reduzindo a resisténcia mecanica.
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4.7 Analise de possiveis aplicagdes ceramicas

Ap6s andlises acerca dos comportamentos e valores obtidos para as propriedades
estudadas neste trabalho, € importante a avaliagao de possiveis aplica¢des, de acordo com os
resultados obtidos. Diante das matérias primas, processamento € queimas empregados no
presente trabalho, buscou-se exame das propriedades aqui obtidas em relagdo as requeridas
em setores da ceramica tradicional.

As especificagdes técnicas de produtos ceramicos dependem do uso ao qual se
destinam. Para aplicacdo em blocos e tijolos para alvenaria, os requisitos incluem basicamente
estabilidade dimensional, andlise de absorcdo de dgua e resisténcia a compressdo (ABNT,
2017). Ja para producdo de telhas, é necessdrio garantir o bom escoamento das dguas, ndo
permitindo vazamentos ou formacgao de gotas em sua face inferior, se fazendo importante,
além da estabilidade dimensional e resisténcia mecanica, ensaios de retilineidade, planaridade
e impermeabilidade (ABNT, 2009). Para revestimento, sdo requeridas andlises tais como de
absor¢do de dgua, carga de ruptura e médulo de resisténcia a flexao, expansao por umidade,
resisténcia a manchas, a agentes quimicos, entre outros (ABNT, 1997a). Além dos principais
ensaios exigidos pelas normas, outros podem ser exigidos em caso de aplica¢des especiais.

Os baixos valores para retracdo linear de queima obtidos neste trabalho mostraram a
estabilidade dimensional apresentada pelas formulacdes nas condi¢des de queima realizadas.
E possivel o enquadramento de valores de absorcio de dgua resultantes aos requeridos para
blocos ceramicos para alvenaria de vedacdo (8 % < AA <25 %) (ABNT, 2017), para telhas
ceramicas (AA <20 %) (ABNT, 2009) e para revestimento ceramico Blla (3 % < AA <6 %),
BIIb (6 % < AA <10 %), BIIl (AA > 10 %) (ABNT, 1997a), denominados semi-grés, semi-
poroso e poroso, respectivamente (INMETRO, 2019).

Considerando os valores médios de AA obtidos para as formulagdes nas queimas
realizadas neste trabalho, infere-se que os percentuais desta propriedade para aplicacdo como
blocos ceramicos de vedagdo foram atingidos para todas as formulagdes na queima vermelha,
quase na totalidade na queima porcelanato e por mais de 50 % das formulacdes investigadas
na queima louga, nas regides de formulagao ilustradas nas superficies apresentadas na Figura
32. Para aplicagdo como telhas, todas as formulacOes em todas as queimas realizadas

atenderam ao limite estabelecido pela norma.
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Figura 32 — Regioes de formulacao que atingiram percentuais de absorcao de agua que se
enquadram nos valores requeridos para blocos ceramicos de vedacao, nas queimas a) vermelha,
b) porcelanato, c) louca.

EE 8% <AA<25%

RT-M p ~ RIM RT-M

RC2-M RCI-M “RC2M RCIM  RC2M
QUEIMA QUEIMA QUEIMA
VERMELHA PORCELANATO LOUCA

Fonte: Préprio autor, 2019.

RCI-M

Ainda considerando os valores médios de AA encontrados, sdao ilustradas, nas
superficies apresentadas na Figura 33, regides de formulacdo que atingiram valores de AA
compativeis com limites requeridos para aplicacdes como revestimentos ceramicos, nas

queimas vermelha, porcelanato e louca.

Figura 33 — Regioes de formulacio que atingiram percentuais de absorcao de agua que se
enquadram nos valores requeridos para revestimentos ceramicos, nas queimas a) vermelha, b)
porcelanato, c) louca.

[ ]AA210% (Bl — poroso)
6 % < AA <10 % (Bllb — semi-poroso)
I3 % < AA <6 % (Blla — semi-grés)
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o

RC2'M RCI1-M RC2-M  RCI-M
QUEIMA QUEIMA QUEIMA

VERMELHA PORCELANATO LOUCA

RCI-M

Fonte: Proprio autor, 2019.

Observa-se que as formulacdes submetidas a queima vermelha alcangaram apenas AA

para enquadramento como revestimento poroso. As AA obtidas nas demais queimas também
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apresentaram parcialmente valores para revestimento poroso, mas, além desse, na queima
porcelanato também foram atingidas absor¢Oes requeridas para semi-poroso € na queima
louga, alcancou-se ainda AA para semi-grés em algumas formulacdes. Na queima
porcelanato, as formulagdes 3, 5 e 10 (que apresentam maiores percentuais de RT-M e baixos
de RC2-M) foram as que atingiram a classificagdo de BIIb (semi-poroso), as demais foram
BII (poroso). Na queima louga, estas mesmas formulagdes foram as que alcancaram
classificacao Blla (semi-grés) e, das demais formulacdes, mais de 50 % se enquadraram como
BIIb (semi-poroso) e apenas as formulagdes 1 e 4 (compostas apenas por por¢des dos residuos
de caulim, principalmente o RC1-M) apresentaram classificacdo como BIII (poroso).

Assim, depreende-se que os residuos estudados e as formulagdes realizadas
apresentam potencial para aplicacdo em ceramica, apesar dos valores alcangados para tensao
de ruptura a flexao nao terem sido elevados. Além disso, para concluir sobre a adequacdo em
determinada aplicac@o, seria necessdrio investigar as demais propriedades requeridas para
cada utilizacao.

Na Figura 34 sdo visualizados os corpos de prova das formulacdes do planejamento
experimental apds as queimas vermelha, porcelanato e louca.

As pecas apresentaram diferentes aspectos visuais permitindo fornecer variadas
opg¢oes de cores/tonalidades para o produto final. Esteticamente, foram alcancados resultados
bastante interessantes. E possivel propor a utilizagio das pecas, por exemplo, para
revestimento de paredes internas. A utilizacdo de diferentes cores, texturas e materiais de
revestimentos em ambientes internos € cada vez mais comum e com mercado em expansao.
Devido ao agraddvel aspecto estético das pecas, esta seria uma possibilidade promissora de
utilizacdo, trazendo beneficios sociais e ambientais pela utilizagdo de residuos como matérias-
primas para producdo de produto ceramico, tais como preservacdo de recursos naturais e
reducdo de impactos decorrentes da deposi¢dao de residuos no meio ambiente, podendo
também resultar em vantagens econOmicas devido a possibilidade de agregar valor ao
material residual e eventual reducdo do custo final do produto desenvolvido a partir de

matérias-primas alternativas, além de contribuir para diversificagao de produtos.
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Figura 34 — Vista dos corpos de prova das formula¢oes do planejamento experimental
(formulacao 1, 2, 3,4, 5,6, 7, 8,9, 10), apds as queimas a) vermelha, b) porcelanato e c) louca.
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Fonte: Préprio autor, 2019.
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5 Conclusoes

Os resultados obtidos mostraram que:

* Os residuos fino e grosso do beneficiamento do caulim apresentaram quartzo, mica
muscovita e caulinita como fases constituintes, enquanto que o residuo do beneficiamento da
tantalita se mostrou composto por quartzo, mica muscovita e albita;

* Os beneficiamentos aplicados aos residuos estudados permitiram a obten¢do de porcdes
com caracteristicas quimicas e granulométricas diferenciadas dos residuos em sua forma
natural, possibilitando a obtencdo de materiais de partida para formulacdo cerdmica com
caracteristicas de maior interesse;

* Foram obtidos modelos matematicos correlacionando as propriedades investigadas (PF,
AA, PA, TRF, RLq) as propor¢des dos residuos presentes nas composi¢des, com significincia
estatistica e capacidade preditiva ao nivel de 95 % de confianga, permitindo otimizar escolha
de composicdes de interesse para eventuais aplicacdes futuras;

* As formula¢des com maiores percentuais das por¢des dos residuos de caulim apresentaram
maiores valores de PF, AA e PA nas queimas realizadas, enquanto que as formulagdes com
quantidades mais elevadas da porc¢ao do residuo da tantalita atingiram menores valores para
estas propriedades em todas as queimas realizadas;

* De maneira geral, os maiores valores de TRF foram constatados para as formula¢des com
maiores quantidades da por¢do do residuo fino de caulim, provavelmente devido a
granulometria mais fina e possivel menor quantidade de quartzo presente neste componente,
além de estimada maior formacao de mulita devido a julgada maior presenca de caulinita em
sua composi¢ao;

* As formulagdes com maiores percentuais da por¢ao do residuo grosso de caulim e porcao
do residuo da tantalita apresentaram menores resisténcias, comportamento que possivelmente
foi devido aos estimados maiores percentuais de quartzo e granulometria mais grosseiras
destes componentes que podem ter originado defeitos na matriz formada devido a expansao
sofrida pelo quartzo durante a queima e devido a seus maiores tamanhos de particulas, que
podem ter atuado como pontos de concentracdo de tensao;

* Infere-se que a esperada maior resisténcia devido a densificagdo decorrente da acdo

fundente da albita nas formulagdes com maiores percentuais da por¢do do residuo de tantalita
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pode ter sido prejudicada pela elevada quantidade de quartzo e granulometria mais grosseira
deste componente;

* Foi observada diminuicdo de AA e PA e aumento de TRF e RLq quando da passagem da
queima vermelha para porcelanato e desta para louca, ratificando que o aumento da
temperatura de queima e o emprego de menores taxas de aquecimento favorecem a obtengao
de produtos mais resistentes e com menores absorcoes de dgua;

* Apesar dos valores de resisténcia alcancados ndo terem sido altos, as pegas apresentaram
estabilidade dimensional e resultados de AA que se enquadram aos percentuais requeridos
para a produgdo de blocos para alvenaria de vedacdo, telhas e revestimento do tipo BIII
(poroso), BIIb (semi-poroso) e Blla (semi-grés), a depender da formulacdo e da queima
realizada;

e Com base nas propriedades alcancadas e considerando a estética agradavel apresentada
pelas pecas obtidas neste trabalho, julga-se que os produtos indicam potencial para aplicagao
como revestimento de paredes internas com funcdo decorativa, seguimento em ascensao,
permitindo o aproveitamento destes materiais residuais trazendo beneficios ambientais e

sociais decorrentes da utiliza¢ao de residuos, podendo implicar em vantagens econdmicas.



103

REFERENCIAS

ABCERAM - Associagdo Brasileira de Ceramica. Disponivel em:< https://abceram.org.br/>.
Acesso em 02 mar. 2018.

ABDOLLAHZADEH, L.; HABIBIAN, M.; ETEZAZIAN, R.; NASERIC, S. Study of
particle's shape factor, inlet velocity and feed concentration on mini-hydrocyclone
classification and fishhook effect. Powder Technology. V. 283, p. 294-301. 2015.

ABNT — ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 6.502: Rochas e
solos. Rio de Janeiro. 18 p. 1995.

ABNT — ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 13817: Placas
ceramicas para revestimento — Classificacao. Rio de Janeiro. 3 p. 1997a.

ABNT - ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 13.818: Placas
ceramicas para revestimento — Especificacao e métodos de ensaio. Rio de Janeiro. 78 p.
1997b.

ABNT — ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR NM-ISO 2395:
Peneiras de ensaio e ensaio de peneiramento — Vocabulario. Rio de Janeiro. 9 p. 1997c.

ABNT - ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 15270-1:
Componentes ceramicos — Blocos e tijolos para alvenaria — Parte 1: Requisitos. Rio de
Janeiro. 26 p. 2017.

ABNT - ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 15310:
Componentes ceramicos — Telhas — Terminologia, requisitos e métodos de ensaio. Rio de
Janeiro. 47 p. 2009.

AGUDO, E. G; DUARTE, U.; SEIGNEMARTIN, C.L. Determinacao de Tantalo, Niébio,
Titanio e Estanho em Minerais Pegmatiticos por meio de Técnicas Nucleares de Analise.
Instituto de Energia Atdmica. Publicacdo IEA N° 314. 1973.

ALBUQUERQUE, F. R.; SANTOS, 1. M. G.; LIMA, S. JI. G.; CASSIA-SANTOS, M. R ;
SOLEDADE, L. E. B.; SOUZA, A. G.; MARTINELLI, A. E. Planejamento experimental
aplicado a otimizacdo de massas ceramicas contendo matérias-primas naturais.
Ceramica. V. 53, p. 300-308. 2007.

ALDRICH, C. Chapter One — Hydrocyclones. In: Progress in Filtration and Separation.
Academic Press. p. 1-24. 2015.

ALMEIDA, E. P.; BRITO, L. P.; FERREIRA, H. C.; LIRA, H. L.; SANTANA, L. N. L
NEVES, G. A. Cordierite obtained from compositions containing kaolin waste, talc and
magnesium oxide. Ceramics International. V. 44 (2), p. 1719-1725. 2018.

ALVES, H. P. A;; SILVA, J. B.; CAMPOS, L. F. A;; TORRES, S. M.; DUTRA, R. P. S_;
MACEDO, D. A. de. Preparation of mullite based ceramics from clay-kaolin waste
mixtures. Ceramics International. V. 42 (16), p. 19086-19090. 2016.



104

AMARAL, L. F.; CARVALHO, J. P. R. G. de; SILVA, B. M. da; DELAQUA, G. C. G;
MONTEIRO, S. N.; VIEIRA, C. M. F. Development of ceramic paver with ornamental
rock waste. Journal of Materials Research and Technology. V. 8 (1), p. 599-608. 2019.

AMIN, S. K.; ABDEL HAMID, E. M.; EL-SHERBINY, S. A.; SIBAK, H. A.; ABADIR, M.
F. The use of sewage sludge in the production of ceramic floor tiles. HBRC Journal. V. 14
(3), p- 309-315. 2018.

AMUDA, M. O. H.; ESEZOBOR, D. E.; LAWAL, G. 1. Adaptable Technologies for Life —
Cycle Processing of Tantalum Bearing Minerals. Journal of Minerals & Materials
Characterization & Engineering, V. 6 (1), p. 69-77. 2007.

ANDRADE, F. L. F.; VARELA, M. L.; DUTRA, R. P. S.; NASCIMENTO, R. M.; MELO,
D. M. A.; PASKOCIMAS, C. A. Avaliacao da Potencialidade de Uso do Residuo

Proveniente da Industria de Beneficiamento do Caulim na Producio de Piso Ceramico.
Ceramica Industrial. V. 14 (1), p. 42-45. 2009.

ANDRADE, M. C.; SAMPAIO, J. A.; LUZ, A. B. da; BUOSO, A. Rochas e Minerais para
Ceramica de Revestimento. In: Rochas e Minerais Industriais — Usos e Especificacoes.
CETEM/MCT. Rio de Janeiro. 2005.

ANDREOLA, F.; BARBIERI, L.; LANCELLOTTI I.; LEONELLI, C.; MANFREDINI, T.
Recycling of industrial wastes in ceramic manufacturing: State of art and glass case
studies. Ceramics International. V. 42 (12), p. 13333-13338. 2016.

ANGULO, S. C. Caracterizacao de agregados de residuos de construcio e demoliciao
reciclados e a influéncia de suas caracteristicas no comportamento de concretos.Tese
(Doutorado em Engenharia). Universidade de Sao Paulo. Sao Paulo. 2005.

ANJOS, C. M. dos; NEVES, G. A. Utilizacao do residuo de caulim para a producao de
blocos solo-cal. Revista Eletronica de Materiais e Processos. V.6.2, p.91-96. 2011.

ARAUJO, B. M. S. Caracterizaciio tecnologica dos concentrados metalicos de rochas
pegmatiticas e sua extracdo no semiirido nordestino. Universidade Federal de
Pernambuco. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Mineral). Recife. 2016.

ARAUIJO, 1. O.; SOUZA, A. G. de; SANTOS, 1. M. G. dos; NASCIMENTO, M. R. do.
Caracterizacao Quimica de Caulins de Junco do Seridé-PB. Ceramica Industrial. V. 17
(2), p- 36-38.2012.

AZEREDO, G.; DINIZ, M. Self-compacting concrete obtained by the use of kaolin
wastes. Construction and Building Materials. V. 38, p. 515-523. 2013.

AZEVEDO, G. H. de; VITAL, A. de F. M. Aproveitamento do rejeito das industrias de
beneficiamento do caulim para a producao de tinta ecoldgica a base de terra. Tecnologia
em Metalurgia, Materiais e Mineragdo. V. 15 (3), p. 242-247. 2018.



105

BANTSIS, G.; SIKALIDIS, C.; BETSIOU, M.; YIOULTSIS, T.; XENOS, TH.
Electromagnetic absorption, reflection and interference shielding in X-band frequency
range of low cost ceramic building bricks and sandwich type ceramic tiles using mill
scale waste as an admixture. Ceramics International. V. 37 (8), p. 3535-3545. 2011.

BARANI, K; KALANTARI, M. Recovery of kaolinite from tailings of Zonouz kaolin-
washing plant by flotation-flocculation method. Journal of Materials Research and
Technology. V. 7 (2), p. 142-148. 2018.

BARATA, M. S.; MOLIN, D. C. C. D. Avaliacao preliminar do residuo caulinitico das
industrias de beneficiamento de caulim como matéria-prima na producio de uma
metacaulinita altamente reativa. Ambiente Construido. V. 2 (1), p. 69-78. 2002.

BARBA, A.; FELIU, C.; GARCIA, J.; GINES, F.; SANCHEZ, E.; SANZ, V. Materias
primas para la fabricacion de soportes de baldosas ceramicas. Instituto de Tecnologia
Ceramica. 1* Ed. Castellon, Espafa. 1997.

BARBOSA NETO, M. C.; NUNES, A. S.; CAETANO, A. L. A; MARQUES, V. C;
MACEDO, D. A. de; FERREIRA, H. S.; DUTRA, R. P. S. Caracterizacao do residuo
provindo do beneficiamento do caulim submetido ao processo de hidrociclonagem. 22°
CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais. Natal, Brasil. 2016.

BETIOLLO, L. M.; PAES, V. J. C.; SANTOS, L. D.; TEDESCHI, M. F.; MOURA, C. D.
Tipologia dos pegmatitos litiniferos da regidao do médio rio Jequitinhonha - MG,
provincia pegmatitica oriental do Brasil. In: Congresso Brasileiro de Geologia, 48. Porto
Alegre. 2016.

BEZERRA, M. S.; CARVALHO, V. G. D.; NESI, J. R. Caracterizacao e Mercado dos
Minerais de Pegmatitos da Provincia da Borborema. Projeto Pegmatitos do Nordeste
Oriental. Companhia de Pesquisa de Recursos Minerais. Recife. 1994.

BEZERRA, M. S.; NESI, J. R. Berilo. In: Rochas e Minerais Industriais — Usos e
Especificacoes. CETEM. 2% Ed. 2008.

BRAGANCA, S. R.; BERGMANN, C. P. Aspectos tedricos e praticos sobre a resisténcia
mecanica de porcelanas. Ceramica. V. 50 (314), p. 145-155. 2004.

BRASIL. Lei N° 12.305 de 02 de agosto de 2010 - Politica Nacional de Residuos Sélidos
(PNRS). Brasilia. 20p. 2010.

CABRAL JUNIOR, M.; AZEVEDO, P. B. M. DE; CUCHIERATO, G.; MOTTA, J. F. M..
Estudo Estratégico da Cadeia Produtiva da Induastria Ceramica no Estado de Sao Paulo:
Parte I — Introducao e a Industria de Ceramica Vermelha. Cerdmica Industrial. V. 24 (1),
p- 20-34. 2019.

CAETANO, A. L. A.; BARBOSA NETO, M. C.; MARQUES, V. C.; MACEDO, D. A. de;
FERREIRA, H. S.; DUTRA, R. P. S. Residue Characterization from Polishing Granite
Submitted to the Hydrocycloning Process. Materials Science Forum. V. 930, p. 584-588.
2018.



106

CAMPOS, L. F. A. Composicoes de argilas bentoniticas para utilizacao em fluidos de
perfuracio de pocos de petroleo. Tese (Doutorado em Engenharia de Processos).
Universidade Federal de Campina Grande. Campina Grande, PB. 2007.

CARRISSO, R. C. C.; CORREIA, J. C. G. Classificaciao e Peneiramento. In: Tratamento
de Minérios. 4a Edi¢do. CETEM/MCT. p. 197-238. Rio de Janeiro. 2004.

CASTRO, R. J. S.; SOARES, R. A. L.; NASCIMENTO, R. M.; BISON, E. C. Estudo do
Efeito do Feldspato e Residuo de Caulim na Producio de Revestimento Ceramico.
Ceramica Industrial. V. 20 (1), p. 30-36. 2015.

CHEN, Y.; ZHANG, Y.; CHEN, T.; LIU, T.; HUANG, J. Preparation and characterization
of red porcelain tiles with hematite tailings. Construction and Building Materials. V. 38, p.
1083-1088. 2013.

CHU, L. Y.; CHEN, W. M.; LEE, X. Z. Effects of geometric and operating parameters
and feed characters on the motion of solid particles in hydrocyclones. Separation and
Purification Technology. V. 26 (2-3), p. 237-246. 2002.

CIMINELLI, R. R. Capitulo IX — Recursos Minerais Industriais. In: BIZZI, L.A;
SCHOBBENHAUS, C.; VIDOTTI, R.M.; GONCALVES, J.H. (Org.). Geologia, tectonica e
recursos minerais do Brasil: texto, mapas & SIG. CPRM - Servico Geoldgico do Brasil.
692 p. Brasilia. 2003.

CONTRERAS, M.; MARTIN, M. L.; GAZQUEZ, M. J.; ROMERO, M.; BOLIVAR, J. P.
Valorisation of ilmenite mud waste in the manufacture of commercial ceramic.
Construction and Building Materials. V. 72, p. 31-40. 2014.

COSTA, C. G. Incorporacao do residuo oriundo do beneficiamento de caulim em
concreto asfaltico. Universidade Federal do Rio Grande do Norte. Dissertacdo (Mestrado em
Engenharia Sanitéria). Natal. 2006.

COTA, T. G.; REIS, E. L.; LIMA, R. M. F.; CIPRIANO, R. A. S. Incorporation of waste
from ferromanganese alloy manufacture and soapstone powder in red ceramic
production. Applied Clay Science. V. 161, p. 274-281. 2018.

COUTINHO, N. C., VIEIRA, C. M. F. Caracterizacao e incorporacao de cinza de residuo
solido urbano em ceramica vermelha. Ceramica. V.62, p. 249-255. 2016.

CREMADES, L. V.: CUSIDO, J. A.; ARTEAGA, F. Recycling of sludge from drinking
water treatment as ceramic material for the manufacture of tiles. Journal of Cleaner
Production. V. 201, p. 1071-1080. 2018.

DAS, S. K.; KUMAR, S.; RAMACHANDRARAO, P. Exploitation of iron ore tailing for
the development of ceramic tiles. Waste Management. V. 20 (8), p. 725-729. 2000.



107

DENG, Y.; GONG, B.; CHAO, Y.; DONG, T.; YANG, W.; HONG, M.; SHI, X.; WANG,
G.; JIN, Y.; CHEN, Z.-G. Sustainable utilization of municipal solid waste incineration fly
ash for ceramic bricks with eco-friendly biosafety. Materials Today Sustainability. V. 1-2,
p- 32-38. 2018.

DILL, H.G. Pegmatites and aplites: Their genetic and applied ore geology. Ore Geology
Reviews. V. 69, p. 417-561. 2015.

DNPM - Departamento Nacional de Producdo Mineral. Anuario Mineral Brasileiro 2010.
Brasilia, 2010.

DNPM - Departamento Nacional de Producdo Mineral. Sumario Mineral 2015. Brasilia,
2016.

DNPM - Departamento Nacional de Produ¢do Mineral. Suméario Mineral 2016. Brasilia,
2018.

DURAO, F.; CORTEZ, L.; CARVALHO, T.; PIRES, C.; FELICIO, A.; RODRIGUES, 1;
LOURENCO, R.; TARECO, C.; BRITO, G. Controlled processing of raw materials for
ceramic paste components. Developments in Mineral Processing. V. 13, p. C11-32-C11-39.
2000.

ELICHE-QUESADA, D.. MARTINEZ-GARCIA, C.. MARTINEZ-CARTAS, M. L.
COTES-PALOMINO, M. T.; PEREZ-VILLAREJO, L.; CRUZ-PEREZ, N.; CORPAS-
IGLESIAS, F. A. The use of different forms of waste in the manufacture of ceramic
bricks. Applied Clay Science. V. 52 (3), p. 270-276. 2011.

EL-NAGGAR, K. A. M.; AMIN, S. K.; EL-SHERBINY, S. A.; ABADIR, M. F. Preparation
of geopolymer insulating bricks from waste raw materials. Construction and Building
Materials. V. 222, p. 699-705. 2019.

FERRAZ, E.: COROADO, J.: TRILAES, R.; ROCHA, F. Conceitos e sistematizacio da
ceramica classica: matérias-primas e produtos. Kéramica. N. 314, p. 6-19. 2012.

FERREIRA, A.; FAGNANI, K. C.; ALVES, H. J.; COLPINI, L. M. S.; KUNH, S. S
NASTRI, S.; CONSERVA, L. R. S.; MELCHIADES, F. G. Effect of incorporating sludge
from poultry slaughterhouse wastewater treatment system in ceramic mass for tile
production. Environmental Technology & Innovation. V. 9, p. 294-302. 2018.

FLORES, S. M. P.; NEVES, R. F. Alumina para utilizacao ceramica, obtida a partir do
rejeito de beneficiamento de caulim. Cerdmica. V. 43, p. 173-177. 1997.

GAMA, A. J. A.; FIGUEIREDO, J. M. R.: CARTAXO, J. M.; GAMA, M. A.; NEVES, G.
A.; FERREIRA, H. C. Influéncia das variaveis de processo do hidrociclone para
tratamento de argilas esmectiticas. Ceramica. V. 63, p. 336-342. 2017.

GEBREYOHANNES, B. G.; ALBERTO, V. R.; YIMAM, A.; WOLDETINSAE, G,
TADESSE, B. Alternative beneficiation of tantalite and removal of radioactive oxides
from Ethiopian Kenticha pegmatite—-spodumene ores. International Journal of Minerals,
Metallurgy and Materials. V. 24 (7), p. 727-735. 2017.



108

GOMES, C. F. Argilas: O que sao e para que servem. Fundacdo Calouste Gulbenkian. 457
p. Lisboa. 1988.

GOMES, K. C.; NOBREGA, A. F.; VIEIRA, A. A. P.; TORRES, S. M.; DE BARROS, S.;
BARBOSA, N. P. Ativacao alcalina de residuos de caulim. International Conference on
Non-Conventional Materials and Technologies: Ecologial Materials and Technologies for
Sustainable Building. Maceid, Alagoas, Brasil. 2007.

GREENWOOD, N. N.; EARNSHAW, A. Vanadium, Niobium and Tantalum. In:
Chemistry of the Elements. Second Edition. Elsevier. p. 976-1001. 1997.

GUPTA, A.; YAN, D. Mineral Processing Design and Operations - An Introduction.
Elsevier. Second Edition. 2016.

HALDAR, S. K. Mineral Exploration - Principles and Applications. Elsevier. Second
Edition. 2018.

HOJAMBERDIEV, M.; EMINOV, A.; XU, Y. Utilization of muscovite granite waste in
the manufacture of ceramic tiles. Ceramics International. V. 37 (3), p. 871-876. 2011.

HOSSAIN, SK S.; RANJAN, V.; RAM PYARE; ROY, P.K. Study the effect of physico-
mechanical characteristics of ceramic tiles after addition of river silts and wollastonite
derived from wastes. Construction and Building Materials. V. 209, p. 315-325. 2019.

IBRAM - Instituto Brasileiro de Mineracio. A induastria da mineracdo para o
desenvolvimento do Brasil e a promocao da qualidade de vida do brasileiro. Brasilia.
2014.

IBRAM - Instituto Brasileiro de Mineracdo. Informagées sobre a economia mineral
brasileira. Brasilia. 2015.

IBRAM - Instituto Brasileiro de Mineracdo. Gestao e manejo de rejeitos da mineracao.
Brasilia. 2016.

INMETRO - Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia. Informacao ao
consumidor. Revestimentos ceramicos (pisos e azulejos). Disponivel em:
<http://www.inmetro.gov.br/consumidor/produtos/revestimentos.asp>. Acesso em 06 nov
2019.

KABANGU, M. J.; CROUSE, P. L. Separation of niobium and tantalum from
Mozambican tantalite by ammonium bifluoride digestion and octanol solvent extraction.
Hydrometallurgy. V. 129-130, p. 151-155. 2012.

KAWATRA, S. K.; BAKSHI, A. K.; RUSESKY, M. T. The effect of slurry viscosity on
hydrocyclone classification. International Journal of Mineral Processing. V. 48 (1-2), p. 39-
50. 1996.

KIM, K.; KIM, K.; HWANG, J. Characterization of ceramic tiles containing LCD waste
glass. Ceramics International. V. 42 (6), p. 7626-7631. 2016.



109

KINNUNEN, P.; ISMAILOV, A.; SOLISMAA, S.; SREENIVASAN, H., MARJA-LIISA
RAISANEN, M-L; LEVANEN, E.; ILLIKAINEN, M. Recycling mine tailings in
chemically bonded ceramics — A review. Journal of Cleaner Production. V. 174, p. 634-649.
2018.

KIZINIEVIC, O; ZURAUSKIENE, R.; KIZINIEVIC, V.; ZURAUSKAS, R. Utilisation of
sludge waste from water treatment for ceramic products. Construction and Building
Materials. V. 41, p. 464-473. 2013.

KIZINIEVIC, O; BALKEVICIUS, V.; PRANCKEVICIENE, J.; KIZINIEVIC, V.
Investigation of the usage of centrifuging waste of mineral wool melt (CMWW),

contaminated with phenol and formaldehyde, in manufacturing of ceramic products.
Waste Management. V. 34 (8), p. 1488-1494. 2014.

KUANG, S. B.; CHU, K. W.; YU, A. B.; VINCE, A. Numerical study of liquid—gas—solid
flow in classifying hydrocyclones: Effect of feed solids concentration. Minerals
Engineering. V. 31, p 17-31. 2012.

LEANDRO, A. P.; VIERA, E. V.; LIMA, L. G.; ATAIDE, T. N. Estudo do residuo de
caulim pegmatitico usado como ingrediente na formulacao de cimento portland. Holos.
Ano 33, V. 6, p.224-232. 2017.

LEITE, J. Y. P.; VERAS, M. M.; SANTOS, E. P.,; LIMA, R. F. S.; PAULO, J. B. A,
PINHEIRO, M. Technological characterization of kaolin tailing from small-scale mining
in RN and PB states — Brazil. Minerals Engineering. V. 20, p. 959-961. 2007.

LEITE, J. Y. P.; ARAUJO, F.; TAVARES, T. Small scale mining cluster of Kaolin in
Brazil. XXVII International Mineral Processing Congress. Santiago, Chile. 2014.

LEMOUGNA, P. N.; YLINIEMI, J.; ISMAILOV, A.; LEVANEN, E.; TANSKANEN, P.;
KINNUNEN, P.; RONING, J.; ILLIKAINEN, M. Spodumene tailings for porcelain and
structural materials: Effect of temperature (1050-1200°C) on the sintering and
properties. Minerals Engineering. V. 141, 105843. 2019.

LIN, K.L. Use of thin film transistor liquid crystal display (TFT-LCD) waste glass in the
production of ceramic tiles. Journal of Hazardous Materials. V. 148 (1-2), p. 91-97. 2007.

LIRA, B. B.; RODRIGUES, G.; FILHO, L. L. C.; MADEIRA, V.S. Estudo dos pegmatitos
da provincia da Borborema — Paraiba: minerais e minérios de interesse tecnolégico.
Tecnologia em Metalurgia, Materiais e Mineracdo. V. 13 (1), p. 113-119. 2016.

LIRA, H. L.; NEVES, G. A. Feldspatos: conceitos, estrutura cristalina, propriedades
fisicas, origem e ocorréncias, aplicacoes, reservas e produc¢do. Revista Eletronica de
Materiais e Processos. V.8.3, p. 110-117. 2013.

LITTLE, M. R.; ADELL, V. A.; BOCCACCINI, A. R.; CHEESEMAN, C. R. Production of
novel ceramic materials from coal fly ash and metal finishing wastes. Resources,
Conservation and Recycling. V. 52 (11), p. 1329-1335. 2008.



110

LONGHI, M. A.; RODRIGUEZ, E. D.; BERNAL, S. A.; PROVIS, J. L.; KIRCHHEIM, A. P.
Valorisation of a kaolin mining waste for the production of geopolymers. Journal of
Cleaner Production. V. 115, p. 265-272. 2016.

LOPEZ-MORO, F. J.; POLONIO, F. G.; GONZALEZ, T. L.; CONTRERAS, J. L. S.;
FERNANDEZ, A. F.; BENITO, M. C. M. Ta and Sn concentration by muscovite
fractionation and degassing in a lens-like granite body: The case study of the Penouta
rare-metal albite granite (NW Spain). Ore Geology Reviews. V. 82, p. 10-30. 2017

LOTFY, A.; KARAHAN, O.; OZBAY, E.; HOSSAIN, K. M. A.; LACHEMI, M. Effect of
kaolin waste content on the properties of normal-weight concretes. Construction and
Building Materials. V. 8, p. 102-107. 2015.

LUZ, A. B. da; DAMASCENO, E. C. Caulim: um Mineral Industrial Importante.
CETEM/CNPq. Rio de Janeiro. 1993.

LUZ, A. B. da; CAMPOS, A. R. de; CARVALHO, E. A. de; BERTOLINO, L. C;
SCORZELLI, R. B. Argila — Caulim. In: Rochas e Minerais Industriais — Usos e
Especificacoes. CETEM. 2* Ed. 2008a.

LUZ, A. B. da; LINS, F. A. F.; COELHO, J. M. Feldspato. In: Rochas e Minerais
Industriais — Usos e Especificacoes. CETEM. 2° Ed. 2008b.

MAIA, A. A. B; SALDANHA, E.; ANGELICA, R. S; SOUZA, C. A. G.; NEVES, R. F.
Utilizacao de rejeito de caulim da Amazonia na sintese da zeélita A. Ceramica. V. 53, p.
319-324. 2007.

MAIA, A. A. B.; DIAS, R. N.; ANGELICA, R. S.; NEVES, R. F. Influence of an aging step
on the synthesis of zeolite NaA from Brazilian Amazon kaolin waste. Journal of Materials
Research and Technology. V. 8 (3), p. 2924-2929. 2019.

MARTINEZ, C.; COTES, T.; CORPAS, F. A. Recovering wastes from the paper industry:
Development of ceramic materials. Fuel Processing Technology. V. 103, p. 117-124. 2012.

MARTINEZ, L. F.; LAVIN, A. G.; MAHAMUD, M. M; BUENO, J. L. Vortex finder
optimum length in hydrocyclone separation. Chemical Engineering and Processing. V. 47,
p- 192-199. 2008.

MARTIRES, R. A. C. Caulim. In: Economia Mineral do Brasil — 2009. DNPM. Brasilia.
2009.

MEDEIROS, P. S. S. de; LIRA, H. L.; RODRIGUEZ, M. A.; MENEZES, R. R.; NEVES, G.
A.; SANTANA, L. N. L. Incorporation of quartzite waste in mixtures used to prepare
sanitary ware. Journal of Materials Research and Technology. V. 8 (2), p. 2148-2156. 2019.

MEDEIROS, S. G.; DUTRA, R. P. S.; GRILO, J. P. F.; MARTINELLI, A. E,;
PASKOCIMAS, C. A.; MACEDO, D. A. Preparacao de compoésitos alumina-mulita de

baixo custo via sinterizacao reativa entre uma argila caulinitica da Paraiba e hidroxido
de aluminio. Ceramica. V. 62, p. 266-271. 2016.



111

MELLO, I. S.; CARVALHO, M. A. de; FERREIRA, J. N.; COGO, J. M.; SILVA, R. A. R.
da; GUERRA, D. L. Revisao sobre argilominerais e suas modificacées estruturais com
énfase em aplicacoes tecnoldgicas e adsorcido - uma pesquisa inovadora em
universidades. Revista de Ciéncias Agro-Ambientais. V. 9 (1), p.141-152. 2011.

MELO, V. F.; NOVAIS, R. F.; SCHAEFER, C. E. G. R.; FONTES, M. P. F.; SINGH, B.
Mineralogia das fracoes areia, silte e argila de sedimentos do grupo barreiras no
municipio de Aracruz, estado do Espirito Santo. Revista Brasileira de Ciéncia do Solo. V.
26, p. 29-41. 2002.

MENDES, B. C.; PEDROTI, L. G.; FONTES, M. P. F.; RIBEIRO, J. C. L.; VIEIRA, C. M.
F.; PACHECO, A. A.; AZEVEDO, A. R. G. de. Technical and environmental assessment

of the incorporation of iron ore tailings in construction clay bricks. Construction and
Building Materials. V. 227, p. 1-13. 2019.

MENDONCA, A. M. G. D; SANTANA, L. N. L; NEVES, G. A; CHAVES, A. C;
OLIVEIRA, D. N. S. Estudo da Expansao por Umidade Através de Inducao pelo Método
de Autoclavagem em Blocos Ceramicos Obtidos a partir de Massas Incorporadas com
Residuos de Caulim e Granito. Ceramica Industrial. V. 16 (2), p. 35-39. 2011.

MENDONCA, A. M. G. D.; CARTAXO, J. M.; MENEZES, R. R.; SANTANA, L. N. L;
NEVES, G.A.; FERREIRA, H.C. Expansao por umidade de revestimentos ceramicos
incorporados com residuos de granito e caulim. Ceramica. V. 58, p. 216-224. 2012.

MENEZES, R. R.; NEVES, G. A.; FERREIRA, H. C. O estado da arte sobre o uso de
residuos como matérias-primas ceramicas alternativas. Revista Brasileira de Engenharia
Agricola e Ambiental V. 6 (2), p. 303-313. 2002.

MENEZES, R. R.; FERREIRA, H. S.; NEVES, G. A.; LIRA, H. L.; FERREIRA, H. C. Use
of granite sawing wastes in the production of ceramic bricks and tiles. Journal of the
European Ceramic Society. V. 25 (7), p. 1149-1158. 2005.

MENEZES, R. R.; ALMEIDA, R. R.; SANTANA, L. N. L.; NEVES, G. A.; LIRA, H. L;
FERREIRA, H. C. Anadlise da co-utilizacao do residuo do beneficiamento do caulim e
serragem de granito para producao de blocos e telhas ceramicos. Ceramica. V. 53, p. 192-
199. 2007a.

MENEZES, R. R.; ALMEIDA, R. R.; SANTANA, L. L.; FERREIRA, H. S.; NEVES, G. A_;
FERREIRA, H.C. Utilizacao do residuo do beneficiamento do caulim na producao de
blocos e telhas ceramicos. Revista Matéria. V. 12 (1), p. 225-235. 2007b.

MENEZES, R. R, BRASILEIRO, M. 1., SANTANA, L. N. L.; NEVES, G. A.; LIRA, H. L,
FERREIRA, H.C. Utilization of kaolin processing waste for the production of porous
ceramic bodies. Waste Management and Research. V. 26, p. 362-368. 2008a.

MENEZES, R. R.; MALZAC NETO, H. G.; SANTANA, L. N. L.; LIRA, H. L.; FERREIRA,
H. S.; NEVES, G. A. Optimization of wastes content in ceramic tiles using statistical
design of mixture experiments. Journal of the European Ceramic Society. V. 28 (16), p.
3027-3039. 2008b.



112

MENEZES, R. R.; NEVES, G. A.; SOUZA, J.; MELO, W. A.; FERREIRA, H. S.;
FERREIRA, H.C. Atividade pozolanica dos residuos do beneficiamento do caulim para

uso em argamassas para alvenaria. Revista Brasileira de Engenharia Agricola e Ambiental.
V. 13 (6), p. 795-801. 2009.

MONTEIRO, F. M. Efeito da adicido de residuos de caulim e quartzito em massas
ceramicas para revestimento. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica). Universidade
Federal do Rio Grande do Norte. Natal — RN. 2017.

MONTEIRO, S. N.; SILVA, F. A. N.; VIEIRA, C. M. F. Microstructural evaluation of a
clay ceramic incorporated with petroleum waste. Applied Clay Science. V. 33 (3-4), p.
171-180. 2006.

MONTEIRO, S. N.; VIEIRA, C. M. F.; RIBEIRO, M. M.; SILVA, F. A. N. Red ceramic
industrial products incorporated with oily wastes. Construction and Building Materials. V.
21 (11), p. 2007-2011. 2007.

MONTEIRO, S. N.; ALEXANDRE, J.; MARGEM, J. L; SANCHEZ, R.; VIEIRA, C. M. F.
Incorporation of sludge waste from water treatment plant into red ceramic. Construction
and Building Materials. V. 22 (6), p. 1281-1287. 2008.

MONTERO, M. A.; JORDAN, M. M.; ALMENDRO-CANDEL, M. B.; SANFELIU, T.;
HERNANDEZ-CRESPO, M. S. The use of a calcium carbonate residue from the stone
industry in manufacturing of ceramic tile bodies. Applied Clay Science. V. 43 (2), p. 186-
189. 2009a.

MONTERO, M. A.; JORDAN, M. M.; HERNANDEZ-CRESPO, M. S.; SANFELIU, T. The
use of sewage sludge and marble residues in the manufacture of ceramic tile bodies.
Applied Clay Science. V. 46 (4), p. 404-408. 2009b.

MOREIRA, J. M. S.; MANHAES, J. P. V. T.; HOLANDA, J. N. F. Processing of red
ceramic using ornamental rock powder waste. Journal of Materials Processing
Technology. V. 196 (1-3), p. 88-93. 2008.

MOTTA, J. F. M.; ZANARDO, A.; CABRAL JUNIOR, M. As Matérias-Primas
Ceramicas. Parte I: O Perfil das Principais Indistrias Ceriamicas e Seus Produtos.
Ceramica Industrial. V.6 (2), p. 28-39. 2001.

MURRAY, H. H. Diagnostic tests for evaluation of kaolin physical properties. Acta
Mineralogica-Petrographica. Supplementum Proceedings of the 10th Kaolin Symposium in
Budapest. P. 67-76. 1979.

NEESSE, T.; DUECK, J.; SCHWEMMER, H.; FARGHALY, M. Using a high pressure
hydrocyclone for solids classification in the submicron range. Minerals Engineering. V.
71, p. 85-88. 2015.

NETE, M.; PURCELL, W.; NEL, J. T. Non-fluoride dissolution of tantalum and niobium
oxides and their separation using ion exchange. Hydrometallurgy. V. 173, p. 192-198.
2017.



113

NIRMALA, G.; VIRUTHAGIRI, G. A view of microstructure with technological behavior
of waste incorporated ceramic bricks. Spectrochimica Acta Part A: Molecular and
Biomolecular Spectroscopy. V. 135, p. 76-80. 2015.

NOBRE, L. L. S.; ACCHAR, W. Aproveitamento de rejeitos da mineracio de caulim em
ceramica branca. Holos. Ano 26, V.3, p. 13-27. 2010.

OLIVEIRA, M. P. de; BARBOSA, N. P. Potencialidades de um caulim calcinado como
material de substituicao parcial do cimento portland em argamassas. Revista Brasileira
de Engenharia Agricola e Ambiental. V. 10 (2), p.490-496. 2006.

OUYANG, D.; XU, W.; LO, T. Y.; SHAM, J. F. C. Increasing mortar strength with the
use of activated Kkaolin by-products from paper industry. Construction and Building
Materials. V. 25 (4), p. 1537-1545. 2011.

OZTURK, Z. B.; GULTEKIN, E. E. Preparation of ceramic wall tiling derived from blast
furnace slag. Ceramics International. V. 41 (9), p. 12020-12026. 2015.

PAIXAO, J. F. Diagnéstico dos Residuos Sélidos Industriais. Relatério de Pesquisa.
Instituto de Pesquisa Econdmica Aplicada — IPEA. Brasilia. 2012.

PARAIBA (Estado). Superintendéncia de Administracio do Meio Ambiente (Sudema).
Inventario de residuos sélidos industriais do Estado da Paraiba. Jodo Pessoa. 92p. 2004.

PARAIBA (Estado). Secretaria de Estado dos Recursos Hidricos, do Meio Ambiente e da
Ciéncia e Tecnologia — SERHMACT. Plano Estadual de Residuos Sélidos do Estado da
Paraiba. Relatério Sintese. Versao preliminar para consulta publica. Rev(, emissdo inicial.
2014.

PEREIRA JUNIOR, R. F. Niébio. In: Suméario Mineral 2015. Departamento Nacional de
Producdo Mineral. Brasilia. 2015.

PEREIRA JUNIOR, R. F. Niébio. In: Sumario Mineral 2016. Departamento Nacional de
Producdo Mineral. Brasilia. 2018.

PINTO, M. F.; SOUSA, S. J. G.; HOLANDA, J. N. F. Efeito do ciclo de queima sobre as
propriedades tecnoldgicas de uma massa ceramica vermelha para revestimento poroso.
Ceramica. V. 51 (319), p. 225-229. 2005.

PONTES, E, P. Tantalo. In: Sumario Mineral 2016. Departamento Nacional de Produgio
Mineral. Brasilia. 2018.

POSSA, M. V.; LIMA, J. R. B. The effect of viscosity on small-diameter hydrocyclones’
performance in desliming process. Comminution, Classification and Agglomeration

Proceedings of the XXI International Mineral Processing Congress Developments in Mineral
Processing. V. 13, p. C4-29 — C4-35. 2000.

PRASAD, M. S; REID, K. J.; MURRAY, H. H. Kaolin: processing, properties and
applications. Clay Science. V. 6, p. 87-119. 1991.



114

PRASANPHAN, S.; WANNAGON, A.; KOBAYASHI, T.; JIEMSIRILERS, S. Reaction
mechanisms of calcined kaolin processing waste-based geopolymers in the presence of

low alkali activator solution. Construction and Building Materials. V. 221, p. 409-420.
2019.

QIAN, F.; HUANG, Z.; CHEN, G.; ZHANG, M. Numerical study of the separation
characteristics in a cyclone of different inlet particle concentrations. Computers &
Chemical Engineering. V. 31 (9), p. 1111-1122. 2007.

QUARANTA, N.; PELOZO, G DIAZ, O. Evaluation of Different Steel Wastes and its
Influence in Ceramic Bricks Shaping by Extrusion. Procedia Materials Science. V. 8, p.
236-244. 2015.

RAMBALDI, E.; ESPOSITO, L; TUCCI, A.; TIMELLINI, G. Recycling of polishing
porcelain stoneware residues in ceramic tiles. Journal of the European Ceramic Society. V.
27 (12), p. 3509-3515. 2007.

RAUPP-PEREIRA, F.; HOTZA, D.; SEGADAES, A. M.; LABRINCHA, J. A. Ceramic
formulations prepared with industrial wastes and natural sub-products. Ceramics
International. V. 32 (2), p. 173-179. 2006.

RAUPP-PEREIRA, F.; RIBEIRO, M. J.; SEGADAES, A. M.; LABRINCHA, J. A.
Extrusion and property characterisation of waste-based ceramic formulations. Journal of
the European Ceramic Society. V. 27 (5), p. 2333-2340. 2007.

REED, J. S. Principles of Ceramic Processing. A Wiley-Interscience publication. Second
Edition. 1995.

RIELLA, H. G.; FRANJNDLICH, E. U. C.; DURAZZO, F. M. Caracterizacao e Utilizacao
de Fundentes em Massas Ceramicas. Ceramica Industrial. V.7 (3), p. 33-36. 2002.

ROCHA, A. K. A; MENEZES, R. R; NEVES, G. A.; FERREIRA, H. C.; MELO, W. A.
Argamassas mistas para alvenaria utilizando residuo de caulim - Parte I:
comportamento mecanico. Rem: Revista Escola de Minas. V. 61 (4), p. 505-512. 2008.

SADIGH, M; MEHRABANI, J. V. Comparison of hydrocyclone and flotation ability in
reduction of kaolin ore calcite. Applied Clay Science. V. 151, p. 134-139. 2018.

SAMPAIO, J. A.; OLIVEIRA, G. P.; SILVA, A. O. Ensaios de classificacio em
hidrociclone. In: Tratamento de Minérios: praticas laboratoriais. CETEM/MCTI. p. 139-
154. Rio de Janeiro. 2007.

SANTOS, E. J.; FERREIRA, C. A.; SILVA JR., J. M. Geologia e recursos minerais do
estado da Paraiba. MME, CPRM. Recife. 2002.

SANTOS, P. S. Ciéncia e tecnologia de argilas. Editora Edgar Bliicher Ltda. Vol. 1. 2*
edi¢do revisada e ampliada. Sdo Paulo. 1989.



115

SARBAIJNA, C.; KRISHNAMURTHY, P.; PAUL, A. K.; BANERJEE, D. C. Mineralogical
and chemical characteristics of complexly zoned columbite-tantalite from the rare metal
pegmatites of Southern Karnataka, India. Journal Geological Society of India. V. 56, p.
557-571. 2000.

SCHETTINO, M. A. S.; HOLANDA, J. N. F. Characterization of Sugarcane Bagasse ash
Waste for Its Use in Ceramic Floor Tile. Procedia Materials Science. V. 8, p. 190-196.
2015.

SEVERO, C. G. S.; LIRA, B. S.; COSTA, D. L.; MENEZES, R. R.; NEVES, G. A. Ativaciao
alcalina de residuos minerais com NaOH. Revista Eletronica de Materiais e Processos. V.
8.2., p. 106-109. 2013.

SHAW, R; GOODENOUGH, K.; GUNN, G.; BROWN, T.; RAYNER, D. Niobium-
tantalum. British Geological Survey. 2011. Disponivel em: <www.mineralsuk.com> Acesso
em 09 ago, 2018.

SILVA, A. G. P. da; ALVES JUNIOR, C. Teoria de sinterizacdo por fase sélida; uma
analise critica de sua aplicacdo. Ceramica. V.44 (289). 1998a.

SILVA, A. G. P. da; ALVES JUNIOR, C. A sinterizaciio rapida: sua aplicaciio, andlise e
relacio com as técnicas inovadoras de sinterizacao. Ceramica. V.44 (290). 1998b.

SILVA, A. P. M. da; VIANA, J. P.; CAVALCANTE, A. L. B. Diagnéstico dos Residuos
Sélidos da Atividade de Mineracio de Substancias Nao Energéticas. Relatério de
Pesquisa. Instituto de Pesquisa Economica Aplicada — [IPEA. Brasilia. 2012.

SILVA, C. R. L. DA; CHINELATTO, A. L.; CHINELATTO, A. S. A. Viabilidade da
incorporacao do lodo de estacao de tratamento de esgoto (ETE) em massa ceramica
para producao de blocos. Ceramica. V. 61 (357), p. 31-40. 2015.

SILVA, F. L. da; ARAUJO, F. G. S.; TEIXEIRA, M. P.; GOMES, R. C.; VON KRUGER, F.
L. Study of the recovery and recycling of tailings from the concentration of iron ore for
the production of ceramic. Ceramics International. V. 40 (10), p. 16085-16089. 2014.

SILVA, J. P. P.,; SILVA, R. P.; MEIRA, L. D. A. S. Caracterizacio mineraldgica em
minério de tantalo e niobio de Porto Grande — AP. Holos. Ano 30, V. 3 - Edi¢ao Especial -
XXV ENTMME / VII MSHNT. 2014.

SILVA, L. N. da; MORAES, D. dos S.; SANTOS, S. C. A.; CORREA, J. A. M. Joint
synthesis of Zeolite A-LDH from mineral industry waste. Applied Clay Science. V. 161, p.
163-168. 2018.

SILVA, R. V.; BRITO, J. de; LYE, C. Q.; DHIR, R. K. The role of glass waste in the
production of ceramic-based products and other applications: A review. Journal of
Cleaner Production. V. 167, p. 346-364. 2017.

SILVA, S. P. da. Caulim. In: Balanco Mineral Brasileiro. Departamento Nacional de
Producdo Mineral. 2001.



116

SINGH, Y.; PANDIT, P. S. C.; BAGORA, S.; JAIN, P. K. Mineralogy, Geochemistry, and
Genesis of Co-Genetic Granite- Pegmatite-Hosted Rare Metal and Rare Earth Deposits
of the Kawadgaon Area, Bastar Craton, Central India. Journal Geological Society of
India. V. 89, p. 115-130. 2017.

SOKOLAR, R.; VODOVA, L.; GRYGAROVA, S.; STUBNA, I; SIN, P. Mechanical
properties of ceramic bodies based on calcite waste. Ceramics International. V. 38 (8), p.
6607-6612. 2012.

SOLTAN, A. M. M,; _l?()HLER, K.; FUCHS, F.; EL-RAOOF, F.A.; EL-KALIOUBY,
B.A.H.; KOENIG, A.; POLLMANN, H. Clay-bricks from recycled rock tailings. Ceramics
International. V. 42 (15), p. 16685-16696. 2016.

SOUSA, L. D. A.; HARIMA, E.; LEITE, J. Y. P. Rejeito de caulim de APL de pegmatito
do RN/PB - Uma fonte promissora para ceramica branca. Holos. Ano 23, V. 3, p. 202-
222.2007.

SOUZA, H. N.; REIS, E. L.; FLIMA, R. M. F.; CIPRIANO, R. A. S. Using soapstone waste
with diesel oil adsorbed as raw material for red ceramic products. Ceramics International.
V.42 (14), p. 16205-16211. 2016.

SOUZA, G. P.; HOLANDA, J. N. F. Densification behaviour of petroleum waste bearing
clay-based ceramic bodies. Ceramics International. V. 30 (1), p. 99-104. 2004.

SUVOROVA, O.; KUMAROVA, V.; NEKIPELOV, D.; SELIVANOVA, E.; MAKAROV,
D.; MASLOBOEYV, V. Construction ceramics from ore dressing waste in Murmansk
region, Russia. Construction and Building Materials. V. 153, p.783-789. 2017.

SVAROVSKY, L. Chapter 5 Solid-liquid separation. In Engineering Processes for
Bioseparations. Butterworth-Heinemann. p. 110-134. 1994.

SVAROVSKY, L. Hydrocyclones. In: Solid-Liquid Separation. Butterworth-Heinemann.
4* Ed. p. 191-245. 2001.

TAHA, Y.; BENZAAZOUA, M.; MANSORI, M.; YVON, J.; KANARI, N.; HAKKOU, R.
Manufacturing of ceramic products using calamine hydrometallurgical processing
wastes. Journal of Cleaner Production. V. 127, p. 500-510. 2016.

TANG, B.; XU, Y.; SONG, X.; SUN, Z.; YU, J. Effect of inlet configuration on
hydrocyclone performance. Transactions of Nonferrous Metals Society of China. V. 27 (7),
p.- 1645-1655. 2017.

TARHAN, M.; TARHAN, B.; AYDIN, T. The effects of fine fire clay sanitaryware wastes
on ceramic wall tiles. Ceramics International. V. 42 (15), p. 17110-17115. 2016.

TEIXEIRA, S.R.; SANTOS, G. T. A.; SOUZA, A. E.; ALESSIO, P.; SOUZA, S. A
SOUZA, N. R. The effect of incorporation of a Brazilian water treatment plant sludge on
the properties of ceramic materials. Applied Clay Science. V. 53 (4), p. 561-565. 2011.



117

TEO, P. T.; ANASYIDA, A. S.; KHO, C. M.; NURULAKMAL, M. S. Recycling of
Malaysia's EAF steel slag waste as novel fluxing agent in green ceramic tile production:
Sintering mechanism and leaching assessment. Journal of Cleaner Production. V.
241, 118144. 2019.

TIAN, J.; NI, L.; SONG, T.; OLSON, J.; ZHAO, J. An overview of operating parameters
and conditions in hydrocyclones for enhanced separations. Separation and Purification
Technology. V. 206, p. 268-285. 2018.

TORRES, H. S. S.: VARAJAO, A.F.D. C.; SABIONIL A. C. S. Technological properties of
ceramic produced from steatite (soapstone) residues—kaolinite clay ceramic composites.
Applied Clay Science. V. 112-113, p. 53-61. 2015.

USGS - U.S. Geological Survey. Mineral commodity summaries 2018. U.S. Geological
Survey, 200 p. Reston, Virginia. 2018.

VARELA, M. L.; FORMIGA, F. L.; DUTRA, R. P. S.; NASCIMENTO, R. M;
PASKOCIMAS, C. A. Influéncia da adicio de residuo de caulim nas propriedades

tecnologicas de uma massa padrao de porcelanato produzido em escala industrial.
Ceramica. 55. p 209-215. 2009.

VIANA, C. E.; DIAS, D. P.; PARANHOS, R. P. R.; HOLANDA, J. N. F. Influéncia da
incorporacao de residuo de escoria de fluxo de soldagem nas propriedades tecnologicas
de argamassa de miltiplo uso e ceramica vermelha para construcao civil. Ceramica. V.
56, p. 83-90. 2010.

VICENZI, J.; BERGMANN, C. P. Adicao de Chamota em uma Massa Ceramica a Base
de Argila Vermelha: Efeito na Secagem Pré-Queima. Ceramica Industrial. V. 14 (2), p. 16-
21.2009.

VIEIRA, C. M. F.; PECANHA, L. A.; MONTEIRO, S. N. Efeito da incorporacao de
residuo da serragem de granito em massa de ceramica vermelha. Vértices. Ano 5, n° 3, p.
143-157. 2003.

VIEIRA, C. M. F.; ANDRADE, P. M.; MACIEL, G. S.; VERNILLI JR., F.; MONTEIRO, S.
N. Incorporation of fine steel sludge waste into red ceramic. Materials Science and
Engineering: A. V. 427 (1-2), p. 142-147. 2006.

VIEIRA, C. M. F.; TEIXEIRA, S. S.; MONTEIRO, S. N. Efeito da temperatura de queima
nas propriedades e microestrutura de ceramica vermelha contendo chamote. Ceramica.
V. 55, p. 332-336. 2009.

VIEIRA, C. M. F.; PINHEIRO, R. M. Avaliacdo de argilas cauliniticas de Campos dos
Goytacazes utilizadas para fabricacdo de ceramica vermelha. Ceramica. V. 57, p. 319-
323.2011.

VIEIRA, L. G. M. Otimizacao dos Processos de Separaciao em Hidrociclones Filtrantes.
Tese (Doutorado em Engenharia Quimica). Universidade Federal de Uberlandia. Uberlandia —
MG. 2006.



118

VIEIRA, L. G. M; BARROZO, M. A. S. Effect of vortex finder diameter on the
performance of a novel hydrocyclone separator. Minerals Engineering. V. 57, p. 50-56.
2014.

VIGNERON, T. Q. G.; VIEIRA, C. M. F.; DELAQUA, G. C. G.; VERNILLI JUNIOR, F.;
CRISTANTE NETO, A. Incorporation of mold flux waste in red ceramic. Journal of
Materials Research and Technology. Available online 8 October 2019. In Press, Corrected
Proof. https://doi.org/10.1016/j.jmrt.2019.09.038. 2019.

VIJAYARAGAVAN, R; MULLAINATHAN, S.; AMBALAVANAN, P.;
NITHIYANANTHAM, S. Physico-mechanical investigations on mineralogical clay-based
ceramic bodies with rock residue. Journal of King Saud University - Engineering Sciences.
V.30 (2), p. 188-194. 2018.

WANG, B.; YU, A. B. Numerical study of particle-fluid flow in hydrocyclones with
different body dimensions. Minerals Engineering. V. 19, p. 1022-1033. 2006.

WANG, H.; SUN, Y.; LIU, L.; JI, R.; WANG, X. Integrated utilization of fly ash and
waste glass for synthesis of foam/dense bi-layered insulation ceramic tile. Energy and
Buildings. V. 168, p. 67-75. 2018.

WANG, L.; ZHENG, Z.; WU, Y.; GUO, J.; ZHANG, J.; TANG, C. Numerical and
experimental study on liquid-solid flow in a hydrocyclone. Journal of Hydrodynamics. V.
21 (3), p. 408-414. 2009.

WANG, W.; CHEN, W.; LIU, H.; HAN, C. Recycling of waste red mud for production of
ceramic floor tile with high strength and lightweight. Journal of Alloys and Compounds.
V. 748, p. 876-881. 2018.

WARSHAW, S. 1.; SEIDER, R. Comparison of Strength of Triaxial Porcelains
Containing Alumina and Silica. Journal of The American Ceramic Society. V. 50 (7), p.
337-343. 1967.

XIANG, R. B.; LEE, K.W. Numerical study of flow field in cyclones of different height.
Chemical Engineering and Processing. V. 44, p. 877-883. 2005.

XU, W.; WEN, X.; WEL J.; XU, P.; ZHANG, B.; YU, Q.; MA, H. Feasibility of kaolin
tailing sand to be as an environmentally friendly alternative to river sand in
construction applications. Journal of Cleaner Production. V. 205, p. 1114-1126. 2018.

XU, X.; SONG, J.; LI, Y.; WU, J.; LIU, X.; ZHANG, C. The microstructure and
properties of ceramic tiles from solid wastes of Bayer red muds. Construction and
Building Materials. V. 212, p. 266-274. 2019.

YOUNG, G. A. B.; WAKLEY, W. D.; TAGGART, D. L.; ANDREWS, S. L.; WORRELL, J.
R. QOil-water separation using hydrocyclones: An experimental search for optimum
dimensions. Journal of Petroleum Science and Engineering. V. 11, p. 37-50. 1994.

YU, J. F.; FU, J.; CHENG, H.; CUI, Z. Recycling of rare earth particle by mini-
hydrocyclones. Waste Management. V. 61, p. 362-371. 2017.



119

ZANELLL, C.; DOMINGUEZ, E.; IGLESIAS, C.; CONTE, S.; MOLINAR], C.;: SOLDATI,
R.; GUARINI, G.; DONDI, M. Recycling of residual boron muds into ceramic tiles.
Boletin de la Sociedad Espaiiola de Ceramica y Vidrio. V. 58 (5), p. 199-210. 2019.

ZHANG, Y.; CAI P.; JIANG, F.; DONG, K.; JIANG, Y.; WANG, B. Understanding the
separation of particles in a hydrocyclone by force analysis. Powder Technology. V. 322, p.
471-489. 2017.

ZHU, M.; WANG, H.; LIU, L.; JI, R.; WANG, X. Preparation and characterization of
permeable bricks from gangue and tailings. Construction and Building Materials. V.
148, p. 484-491. 2017.



