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REsSumMO

No processo de tratamento de esgoto € gerado um residuo rico em matéria organica e
nutrientes, identificado como lodo de esgoto, lodo de ETE ou residuo de ETE. No Brasil,
€ comum o lodo de ETE ser descartado em lixdes a céu aberto ou em aterros sanitérios.
Trabalhos vém sendo feitos para modificar esta situacédo a partir de acdes preventivas
de reducdao e reciclagem. Este trabalho teve por objetivo realizar a avaliacdo ambiental
e microestrutural de ceramica vermelha incorporada com lodo de estacao de tratamento
de esgoto (ETE). As matérias-primas utilizadas foram: massa ceramica e residuo de ETE
provenientes da regido de Campos dos Goytacazes, RJ. Foram caracterizadas por DRX,
FRX, DSC/TG, analise granulométrica, de superficie especifica, analise morfolégica,
dilatométrica e plasticidade. Foram feitos no residuo de ETE analise microbiolégica e
teste bioquimico para averiguar possiveis presencas de microorganismos patogénicos,
bem como andlises de libera¢des gasosas. Cinco misturas de massa ceramica foram
preparadas: 0; 3; 5; 10 e 15% em massa de residuo de ETE em substituicdo a massa
ceramica. Os corpos de prova foram confeccionados por extrusdo com teor de umidade
de 30%, secos em temperatura ambiente, em seguida colocados em estufa de
laboratério a 110°C até massa constante. Foram queimados nas temperaturas de 800,
900, 1000 e 1100°C e caracterizados para investigar o comportamento ceramico. Os
resultados experimentais mostraram que € aceitavel a utilizacdo do residuo de ETE em
ceramica vermelha. Avaliando o comportamento do lodo de ETE a massa ceramica em
funcdo de sua composicdo da temperatura de queima, é possivel recomendar 0 uso
deste residuo em ceramica vermelha, incorporando até 15% em massa, com uma
economia calorifica de 24,74%.

Palavras-chave: cerdmica vermelha, residuo de ETE, reciclagem.



ABSTRACT

In the sewage treatment process, a waste rich in organic matter and nutrients is
generated, identified as sewage sludge, Sewage Treatment Station sludge or STS waste.
In Brazil, it is common for STS sludge to be disposed of in open dumps or in landfills.
Work has been done to change this situation through preventive actions of reduction and
recycling. The objective of this work was to perform the environmental and microstructural
evaluation of red ceramic incorporated with STS sludge. The raw materials used were:
ceramic mass and STS waste from the Campos dos Goytacazes region, RJ. They were
characterized by XRD, XRF, DSC / TG, granulometric analysis, specific surface,
morphological, dilatometric and plasticity analysis. were performed microbiological
analysis and biochemical test in the STS waste to investigate possible presence of
pathogenic microorganisms, as well as analyzes of gas releases. Five ceramic masses
were prepared: 0; 3; 5; 10 and 15% by mass of STS waste replacing the ceramic mass.
The samples ceramics were prepared by extrusion with a moisture content of 30%, dried
at room temperature, then placed in a laboratory oven at 110°C until constant mass, after
were fired at temperatures of 800, 900, 1000 and 1100°C and characterized to investigate
the ceramic behavior. The experimental results showed that the use of STS waste in red
ceramic is acceptable. It is possible to recommend the use of this waste in red ceramic,

incorporating up to 15% in mass, with a heat saving of 24.74%.

Keywords: red ceramic, STS waste, recycling.
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1 INTRODUCAO

1.1 Consideracdes Gerais

Os residuos solidos, devido ao seu volume de producéo e dificuldade para
disposicéo final, sdo considerados uma preocupacdo mundial. Podem causar a
degradacdo do solo, contaminacdo do lencol freatico e do ar, gerando custos
adicionais e problemas ambientais, quando depositados em aterros sanitarios ou
lixdes.

No processo de tratamento de esgoto € gerado um residuo de grande volume
de massa, rico em matéria organica e nutrientes, identificado como lodo de esgoto ou
lodo de ETE. O lodo de esgoto tem um alto potencial de riscos a saude publica, ao
ambiente e a proliferacdo de vetores de moléstias e organismos nocivos (Resolucéo
CONAMA 375, 2006).

No Brasil, € comum o lodo de ETE ser descartado em lix6es a céu aberto ou
em aterros sanitarios. Trabalhos vém sendo realizados para modificar esta situacdo a
partir de acdes preventivas de reducdo e reciclagem. Em paises da Europa e da
América do Norte, o lodo de estacéo de tratamento de esgoto geralmente é incinerado
e depositado em aterros sanitarios ou utilizado em areas agricolas (AREIAS et al.
2017).

Uma das préticas estudadas para destina¢éo correta deste residuo, analisado
no presente trabalho de doutorado, tem sido a sua utilizagcdo em ceramica vermelha.
Um dos principais motivos que levam o setor cerdmico a se interessar por uso de
residuos poluentes é a disponibilidade da industria ceramica, mais precisamente, 0
setor de materiais ceramicos da construcdo civil. A economia de matérias-primas
naturais, as poucas modificagdes no processo produtivo, a larga variabilidade da
composicdo quimica e mineraldgica e a possibilidade de inertizar o residuo poluente
na matriz ceramica tém contribuido para que isto ocorra (FREIRE et al., 2008).

No municipio de Campos dos Goytacazes, Rio de Janeiro, a coleta e o
tratamento de esgoto sdo realizados pela Concessionaria Aguas do Paraiba S.A.
(CAP). A CAP tem seis Estacdes de Tratamento de Esgoto (ETE’s) responsaveis por

cerca de 70-80% da coleta do esgoto gerado no municipio.
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A primeira estac¢ao inaugurada na cidade de Campos dos Goytacazes - RJ, foi
a ETE de Chatuba em 2004, uma das mais modernas do pais, que garante uma
retirada de 97% das impurezas do esgoto, devolvendo a natureza agua limpa e sem
contaminantes. Além disso, o sistema de esgoto de Aguas do Paraiba conta com a
ETE’s: Guarus, Codin, Imperial, Donana e Paraiba (CAP, 2015).

O residuo de ETE no presente trabalho, foi disponibilizado pela Estacdo de
Tratamento de Esgoto ETE Chatuba, de acordo com dados fornecidos pela mesma,
esta ETE trata uma vazdo média mensal de 1.450L/s. O lodo gerado mensalmente
somando todas as ETE's da cidade de Campos dos Goytacazes €é de
aproximadamente 160ton. A massa ceramica utilizada é uma mistura de 3:1:1,
composta por barro branco, carolinho e areia po disponibilizada pela Arte Ceramica
Sardinha, localizada no Polo de Ceramica Vermelha de Campos dos Goytacazes - RJ.

E importante destacar que as caracteristicas fisico-quimicas dessas matérias-
primas e 0 seu processamento torna a industria ceramica um setor promissor quanto
a reciclagem de residuos sélidos. A incorporacdo dos residuos pode apresentar
vantagens como a reducdo de energia, de consumo de matérias-primas,
consequentemente, reduzindo os custos de producdo (MENEZES et al., 2002). Ainda
€ valido ressaltar que a industria ceramica possui uma elevada producéo, o que
permite que um grande volume de residuo seja utilizado, por isso € uma das que mais
se destaca na reciclagem de residuos industriais e urbanos (SILVA et al., 2015).

De acordo com Menezes et al. (2002), o uso de materiais combustiveis (como
o residuo de ETE) auxiliares de queima, pode chegar a atribuir uma economia
energética na ordem dos 45%, entretanto, devem ser tomados alguns cuidados ao se
usar residuos na queima, jA que estes podem liberar diversos gases altamente
nocivos a saude humana, sendo indispensavel e aconselhado o uso de filtros para
gases.

Diante do elevado potencial do residuo solido, a presente tese doutorado
analisou a possibilidade de incorporagéo do residuo de ETE na massa ceramica em
substituicdo parcial a matéria-prima natural, a fim de oferecer mais uma opcao de
destino final para esse residuo, se apresentando como aproveitamento em materiais

ceramicos.
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1.2 Objetivo Geral

O objetivo geral desta tese foi avaliar a incorporacédo de lodo de ETE no
desenvolvimento de ceramica vermelha, visando o aproveitamento do residuo, bem
como a melhoria das propriedades tecnoldgicas e corrigir a plasticidade das argilas

de Campos dos Goytacazes.

1.3 Objetivos Especificos

e Caracterizar as matérias-primas quanto as propriedades fisicas, quimicas,
mineraldgicas e morfoldgicas;

e Identificar a quantidade ideal do residuo a ser incorporado em funcao do efeito
na trabalhabilidade/plasticidade da massa argilosa bem como nas suas
caracteristicas tecnolégicas;

e Avaliar a influéncia da temperatura de queima nas propriedades e na
microestrutura das ceramicas incorporadas com residuo;

e Correlacionar a microestrutura das ceramicas queimadas com as propriedades
fisicas e mecéanicas obtidas;

e Avaliar eventuais elementos téxicos e perigosos no lodo por meio de ensaios
de lixiviacdo e de solubilizacao;

e Analisar as emissfes gasosas durante a etapa de queima do lodo de ETE

através de analise de gases.

1.4 Justificativas

A principal justificativa desta pesquisa de doutorado € a possibilidade de
melhoria da qualidade da ceramica vermelha com a utilizagdo do residuo de ETE. Os
residuos combustiveis como este, durante a etapa de queima da ceramica provocam
reacdo exotérmica devido a combustdo do residuo, isso ocorre devido a elevada
concentracdo de matéria organica presente no lodo de ETE. Trazendo significativa
economia de energia e acarretando beneficios econémicos para o setor.

Dentre as vantagens em incorporar residuos em ceramica vermelha, destacam-
se:
- Aproveitamento do residuo como um subproduto com possibilidade de inertizagdo

de elementos perigosos;
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- Economia de argila, um recurso natural ndo renovavel;
- Possibilidade de melhoria no processamento e na qualidade do produto final, bem
COmo economia energeética.

Portanto, o estudo na presente tese de doutorado possui grande relevancia devido
a aplicacao do residuo em materiais ceramicos possibilitando a destinacao correta do
lodo de ETE que se apresenta como uma proposta sustentavel de disposicao final, e
a possibilidade de investigar a melhoria da qualidade da ceramica de Campos dos
Goytacazes, RJ com a utilizac&o do lodo de ETE, um residuo nocivo ao meio ambiente
e a saude humana, otimizando o processo de fabricacdo com elevado nivel de

qualidade aliado a economia da matéria-prima.

1.5 Ineditismo

Diversas alternativas de aproveitamento de lodo de ETE vém sendo estudadas na
tentativa de minimizar os impactos causados, como compostagem, recuperacdo de
areas degradadas, correcao do solo, uso agricola e também em materiais ceramicos.
Contudo, a utilizacdo deste tipo de residuo, gerado nas ETE’s da cidade de Campos
dos Goytacazes, RJ incorporado na ceramica vermelha, ainda nao foi investigada.

Neste sentido, o ineditismo desta pesquisa de doutorado consiste na investigacéo
da utilizac&o de residuo de ETE do municipio de Campos dos Goytacazes, RJ, como
matéria-prima em composi¢cdo de massa de ceramica, e assim, a viabilidade na
confeccdo de pecas de ceramica vermelha e ainda a avaliagdo das propriedades
tecnoldgicas e microestruturais e a realizacdo de analise ambiental do residuo.

Pecas ceramicas produzidas com lodo de ETE podem apresentar elevada
porosidade na microestrutura, esta embora afete a absorcéo de agua e a resisténcia
mecanica, também confere propriedades interessantes as pecas, tais como baixa
massa e isolamento acustico e térmico, para uma série de aplicagbes como por
exemplo, utilizada no isolamento de fornos, caldeiras, estufas, tubulacées a vapor,

entre outros.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Desenvolvimento Sustentavel e Reciclagem de Residuos

O termo sustentavel foi atrelado a desenvolvimento em 1987, no Relatorio
Brundtland pela Comissé&o Mundial sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento da ONU,
que prop6s que o desenvolvimento econdmico fosse integrado a questdo ambiental.

Este termo primeiramente foi definido pela norueguesa Gro Harlem Brundtland
como o atendimento das necessidades do presente sem comprometer a possibilidade
de as geracdes futuras atenderem as suas préprias necessidades (WCED, 1987).

Vale ressaltar que Brundtland era a presidente da comissao, a primeira ministra
da Noruega na época, cujos trabalhos tiveram tanto destaque, que deram seu home
ao relatorio.

Assim, foi estabelecido o conceito de desenvolvimento sustentavel como
aguele que procura satisfazer as necessidades da geracéo atual, sem comprometer a
capacidade das geracdes futuras de satisfazerem as suas proprias necessidades,
possibilitando que as pessoas, agora e no futuro, atinjam um nivel satisfatério de
desenvolvimento social, econdmico e ambiental.

Em 1972, a ONU convocou uma conferéncia internacional, que foi realizada em
Estocolmo, na Suécia, a famosa Conferéncia das Nacdes Unidas sobre Meio
Ambiente Humano, considerada um marco no direito ambiental.

Nessa conferéncia passou a ser adotada uma nova visao ambiental holistica,
ou seja, ela passa a entender o0 meio ambiente como um conjunto. Também surgiram
alguns institutos e dentre eles a declaracado de Estocolmo, em que quase todos 0s
principios ambientais que o Brasil recepcionou foram estabelecidos (CUNHA &
AUGUSTIN, 2014).

A partir dessa Conferéncia € que o meio ambiente passou a ser assunto de
discussdo internacional e que surgiu o primeiro conceito de desenvolvimento
sustentavel, através do relatorio Brundtland ou Nosso Futuro Comum.

Vinte anos se passaram apos a Conferéncia de Estocolmo, e a ONU percebeu
gue poucos avangos para a protecado ambiental foram realizados, foi quando decidiu

convocar a nova Conferéncia das Nacbes Unidas sobre Meio ambiente e
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desenvolvimento, realizada no Rio de Janeiro, em 1992, conhecida como Eco-92 ou
Rio-92.

Como visto, o conceito de desenvolvimento sustentavel foi criado através do
relatério Brundtland e antes da conferéncia do Rio de Janeiro, ou seja, 0s paises que
participaram da Eco-92 ou também chamada Rio-92 j& foram para 14 com a idéia de
desenvolvimento sustentavel.

Na Rio-92 dois documentos foram elaborados e tiveram destaque: um, a
Declaragao do Rio Sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento, que foi uma carta de
principios. Essa Declaragéo do Rio possui 27 principios.

Quase todos os principios que o Brasil possui, foram estabelecidos nessa carta,
dentre eles o principio da prevencao, da precaucao, do desenvolvimento sustentavel;
principio do poluidor pagador, etc. (CUNHA & AUGUSTIN, 2014).

Outro documento importante elaborado foi a Agenda 21, que também néo exige
obrigatoriedade de seu cumprimento pelos paises, e é na verdade uma agenda para
o século XXI.

Assim, 0s paises que querem se desenvolver economicamente protegendo a
natureza possuem metas. Essa Agenda busca conciliar métodos de protecédo
ambiental, justica social e eficiéncia econémica.

Cada pais resolveu fazer sua Agenda 21 para tentar crescer economicamente,
defendendo e preservando a natureza, sendo um programa de metas governamentais
para implementar o desenvolvimento sustentavel. Salienta-se que a Conferéncia de
Estocolmo, a Rio-92 e a Rio+20 foram as principais conferéncias das Nac¢des Unidas.

A disposicéo correta de residuos € um fator principal para o sucesso de um
sistema de tratamento. A importancia desta pratica foi reconhecida pela Agenda 21,
principal instrumento aprovado na Conferéncia Mundial de Meio Ambiente - Rio 92,
gue incluiu no seu capitulo 21 o tema “Manejo ambientalmente saudavel dos residuos
soélidos e questdes relacionadas com esgotos”.

Neste capitulo se definiu quatro programas prioritarios: a reducéo da producao
de residuos, o aumento ao maximo da reutilizacdo e reciclagem, a promoc¢ao de
depositos e tratamento ambientalmente saudavel e finalmente a ampliacéo do alcance

dos servigos que se ocupam com os residuos (SANEPAR, 1999).
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Para que ocorra o desenvolvimento sustentavel é necessario que haja uma
harmonizacao entre o desenvolvimento econdmico, a preservagao do meio ambiente,
a qualidade de vida e o uso racional dos recursos da natureza.

Neste contexto, a reciclagem apresenta-se como uma das opc¢des de manejo
para a diminuicdo e até mesmo a elimina¢do de um residuo.

A crescente necessidade de preservagao ambiental e a tendéncia de escassez
dos recursos naturais tém forcado a todos a adquirir novos conceitos e solucdes
técnicas que visem a sustentabilidade de suas atividades (SOUZA, 2008).

Sendo assim, o setor de ceramica se revela como uma alternativa na busca da
valorizagdo e aproveitamento de grande quantidade de materiais descartados, de
diversos tipos e origens, quando comparado aos métodos tradicionais. Em muitos
casos existe ainda a possibilidade de trazer vantagens técnicas e reducdo do custo
do produto final.

A reciclagem de residuos é de grande interesse para as industrias,
principalmente devido as exigéncias dos 6Orgaos ambientais. Uma das praticas
estudadas para destinacdo correta dos residuos tem sido sua utilizagcdo em ceramica

vermelha, como blocos de vedacéao e telhas (DONDI et al., 1997).

2.2 Esgoto

7

Esgoto sanitario é o despejo liquido constituido de esgotos doméstico e
industrial, agua de infiltracdo e a contribuicdo pluvial parasitaria (ABNT NBR 9648,
1986). A presente norma define ainda:

- Esgoto domeéstico € o despejo liquido resultante do uso da agua para higiene e
necessidades fisioldgicas humanas;

- Esgoto industrial é o despejo liquido resultante dos processos industriais,
respeitados os padrdes de lancamento estabelecidos;

- Agua de infiltragdo é toda agua proveniente do subsolo, indesejavel ao sistema
separador e que penetra nas canalizagoes;

- Contribuicdo pluvial parasitaria € a parcela do deflavio superficial inevitavelmente
absorvida pela rede de esgoto sanitario.

Os esgotos costumam ser classificados em dois grupos principais: domeésticos

7

e industriais. O esgoto doméstico é constituido essencialmente de despejos
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domésticos, uma parte de aguas pluviais e aguas de infiltracdo. Ocasionalmente uma
parcela de despejos industriais € misturada ao esgoto doméstico.

Esgoto doméstico advém principalmente de edificios comerciais, residéncias,
instituicbes ou quaisquer edificacbes que contenham instalagcbes de banheiros,
lavanderias, cozinhas, ou qualquer dispositivo de utilizagdo da agua para fins
domeésticos.

Os esgotos industriais advém de qualquer utilizacdo da agua para fins
industriais, adquirindo caracteristicas proprias em fungao, por exemplo, do sistema de
tratamento utilizado pela empresa e do processo industrial empregado (SANEPAR,
1997).

Segundo Sperling (1996) esgoto sdo as aguas que, apds o uso humano,
mostram as suas caracteristicas naturais modificadas, em diferentes usos: domestico,
industrial, entre outros. Essas aguas apresentam suas caracteristicas alteradas,
mudando o seu grau de pureza; essas caracteristicas podem ser fisicas, quimicas e
bioldgicas. A Figura 1 expressa de forma diagramatica estas inter-relacdes.

- Caracteristicas fisicas - As impurezas enfocadas do ponto de vista fisico estédo
associadas, em sua maior parte, aos solidos presentes na agua. Estes sélidos podem
ser em suspensao, coloidais ou dissolvidos, dependendo do seu tamanho.

- Caracteristicas quimicas - As caracteristicas quimicas de uma agua podem ser
interpretadas através de uma das duas classificacdes: matéria organica ou inorganica.
- Caracteristicas biologicas - Os seres presentes na agua podem ser vivos ou mortos.
Dentre os seres vivos, sdo 0S pertencentes aos reinos animal e vegetal, além dos

protistas.



20

Impurezas
Y
Y L
Caracteristicas Caracteristicas Caracteristicas
Fisicas Quimicas Biologicas
v L 4
¥ ¥ L J L J
Solidos Gases Inorganicos Organicos
Y
— Ser vivo
—— SuUspensos
o v —* Animais
—— Coloidais _
Matéria em —» ‘Vegetais
—— Dissolvidos decomposi¢do

—» Protistas

Figura 1. Impurezas contidas na agua.
Fonte: Adaptado de Barnes et al., (1981).

A qualidade do esgoto é representada por caracteristicas intrinsecas,
possivelmente mensuraveis, de natureza fisica, quimica e biolégica. Quando estas
caracteristicas sdo mantidas dentro de certos limites, viabilizam determinada

utilizacao ou possibilitam a sua disposi¢céo (VITERBO, 1998).

2.2.1 Processos e Niveis de Tratamento do Esgoto

O tratamento dos esgotos surgiu na Inglaterra, apés nova epidemia de célera
ocorrida em 1848, com 25.000 vitimas fatais, foi onde houve a preocupac¢do com o
tratamento. Esse pais, devido a pouca extensdo de seus rios e ao crescimento
acelerado de algumas cidades foi um dos primeiros a sofrer os efeitos da poluicéo
hidrica, decorrente do lancamento dos esgotos (sem tratamento) nos corpos d'agua.
Foi também pioneiro na promulgacdo das primeiras leis de saneamento e saude
publica (METCALF & EDDY, 1991).

A partir dai os paises desenvolvidos, além da Inglaterra, outros paises como,

Canada, a extinta Unido Soviética e o Japdo, comecaram a tratar os esgotos de suas
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cidades. No Brasil, somente a partir da década de 70 comec¢ou a ocorrer certo avango
nessa area, ainda em poucas cidades.

Uma unidade de tratamento, Estacdo de Tratamento de Efluente ou Esgoto
(ETE) é implantada para tratar os esgotos domésticos gerados por um municipio ou
tratar os efluentes gerados por industrias.

A ETE devera promover a remocao da matéria organica, solidos em suspensao
e 0S organismos patogénicos, aqueles causadores de doenca, presente nos esgotos
domésticos, através de processos primarios e secundarios de tratamento. Em alguns
casos uma ETE podera remover nitrogénio e fésforo com um tratamento avancado,
também conhecido como tratamento terciario (LEME, 2010).

O tratamento de esgoto pode atingir distintos niveis definidos tecnicamente de
tratamento preliminar, primario, secundario e terciario. Nivel de tratamento (Tabela 1)
e eficiéncia do tratamento é a remocdo dos poluentes no tratamento, de forma a
adequar o lancamento a uma qualidade desejada ou ao padréo de qualidade vigente.
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Tabela 1. Niveis do tratamento do esgoto.
Nivel Remocao

Preliminar - Solidos em suspencédo grosseiros

(materiais de maiores dimensdes e areia)

Primario - Sélidos em suspensédo sedimentaveis
- DBO (Demanda Bioquimica de Oxigénio)
em suspensado (matéria organica
componente dos sélidos em suspenséao
sedimentaveis)
Secundério - DBO em suspencgédo (matéria organica em
suspensao fina, ndo removida no
tratamento primario)
- DBO solavel (matéria organica na forma
de sélidos dissolvidos)
Terciario - Nutrientes
- Patogénicos
- Compostos nédo biodegradaveis
- Metais pesados
- Sélidos inorganicos dissolvidos

- Sélidos em suspensao remanescentes

Fonte: Sperlling (1996).

Nota: a remocdo de nutrientes (por processos biolégicos) e de patogénicos pode ser
considerada como integrante do tratamento secundério, dependendo da concepcdo de tratamento
local.

De acordo com LEME (2010), o tratamento de esgoto inclui a eliminacéo das
impurezas encontradas que levem em poluicdo e contaminacdo. Os processos
utilizados para tratamento de esgotos podem ser classificados como: processos
fisicos, biolégicos e quimicos.

Os processos fisicos caracterizam-se pela remocao através de mecanismos
fisicos, sendo geralmente usados nos niveis preliminar e primario de tratamento.

Nos processos biolégicos a remocéao é feita a partir de mecanismos biologicos,
por meio da agdo metabdlica e da floculacéo de particulas em suspenséo, geralmente
séo utilizados no nivel secundério de tratamento.

Nos processos quimicos a remocao é feita por meio de reacdes quimicas,

sendo de forma geral empregado para remover fésforo, nitrogénio, patégenos, cloro,
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adicdo ou remocdo de gas, organismos ndo removidos nos outros niveis de
tratamento e outras substancias quimicas. Os processos quimicos sdo empregados
no nivel terciario de tratamento (LEME, 2010).

O tratamento preliminar objetiva apenas a remocao dos solidos grosseiros,
enquanto o tratamento primario visa a remocao de sélidos sedimentaveis e parte da
matéria organica. Ambos predominam os mecanismos fisicos de remocdo de
poluentes.

No tratamento secundario o objetivo principal € a remocéo de matéria organica
e eventualmente nutrientes (nitrogénio e fésforo), neste tratamento predominam os
mecanismos biolégicos.

O tratamento terciario objetiva a remocao de poluentes especificos (geralmente
toéxicos ou compostos ndo biodegradaveis) ou ainda a remocdo complementar de
poluentes ndo suficientemente removidos no tratamento secundario. A seguir serdo

descritos de forma sucinta, os diferentes niveis de tratamento:

- Tratamento preliminar

De acordo com Sperling (1996), no tratamento preliminar destina-se
principalmente a retirada de areia e solidos grosseiros. Os mecanismos basicos de
remocado sdo de ordem fisica, como peneiramento e sedimentacdo. Além das
unidades de retirada dos sélidos grosseiros, inclui-se também uma unidade para a
medicdo da vazdo. Normalmente esta é composta por uma calha de dimensfes
padronizadas (ex: calha Parshall), onde o valor medido do nivel do liquido pode ser
correlacionado com a vazéo. Podem-se adotar também vertedores retangulares ou
triangulares e mecanismos para a medi¢cao em tubulacdes fechadas.

Segundo Sperling (1995), regularmente é realizada a remocao dos solidos
grosseiros por meio de grades, mas pode usar também peneiras rotativas ou
trituradores. No gradeamento, é retido o material de dimensdes maiores do que o
espacamento entre as barras. Ha grades finas, médias e grossas, dependendo do
espaco livre entre as barras. A remocdo do material retido pode ser manual ou
mecanizada. As principais finalidades da retirada dos solidos grosseiros sédo proteger
os dispositivos de transporte dos esgotos (bombas e tubulacdes); as unidades de
tratamento subsequentes e 0s corpos receptores.

A retirada da areia contida nos esgotos é feita através de unidades especiais

denominadas desarenadores. O mecanismo de remocao da areia € simplesmente o
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de sedimentacédo: os graos de areia, devido as suas maiores dimensdes e densidade,
vao para o fundo do tanque, enquanto a matéria organica, sendo de sedimentacao
bem mais lenta, permanece em suspensao, seguindo para as unidades de jusante.
Ha diversificados processos para a retirada e o transporte da areia sedimentada,
desde os manuais até os totalmente mecanizados. Os objetivos basicos para retirada
de areia séo: evitar abrasdo nos equipamentos e tubulagdes; eliminar ou reduzir a
possibilidade de obstrucdo em tubulagbes, tanques, orificios, sifées etc; facilitar o
transporte liquido, principalmente a transferéncia de lodo, em suas diversas fases
(SPERLING, 1995).

- Tratamento primario

Sperling (2005) afirma que no tratamento primario destinam-se a retirada de
sélidos flutuantes e sdlidos em suspensdo sedimentaveis. Os esgotos apds serem
tratados através do nivel de tratamento preliminar, ainda contém sdlidos em
suspensao nao grosseiros, 0s quais podem ser parcialmente removidos em unidades
de sedimentacdo. Uma parte destes sélidos em suspensdo corresponde a matéria
organica em suspensao.

A retirada dos solidos por sedimentacdo € mais simples e menos custosa do
que a que ocorre no tratamento secundario, sendo assim, os decantadores primarios
devem estar na etapa que antecede ao tratamento secundario. Os soélidos em
suspensao, sedimentam gradualmente no fundo, pois possuem uma densidade maior
do que do liquido circundante. Essa massa de solidos é denominada lodo primario
bruto. Este lodo é retirado nas ETE’s através de uma tubulacio unica em tanques de
pequenas dimensdes ou por meio de raspadores mecanicos e bombas em tanques
maiores. Graxas, Oleos, etc. que sdo matérias flutuantes, apresentam menor
densidade que o liquido circundante, por isso sobem para a superficie dos
decantadores. Este material € chamado de escuma, que sdo coletados e retirados do
tanque para depois ser tratado. Ha grande quantidade de Oleos, graxa e outros
materiais flutuantes nos esgotos domésticos; € necessaria a remocao destes materiais
para evitar obstru¢cdes dos coletores, aderéncia nas pegas especiais das redes de
esgoto, acumulo nas unidades de tratamento e principalmente aspectos
desagradaveis no corpo receptor. Tanto o lodo acumulado no fundo como a escuma
presente na superficie dos decantadores necessitam ser removidos do sistema e
tratados separadamente (SPERLING, 2005).
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Os processos do tratamento primario se dao através de mecanismos
estritamente fisicos, além da remocéo de sélidos sedimentaveis e flutuantes, eliminam
também parte da matéria organica. O processo contido no tratamento primario envolve
os decantadores primarios. Os decantadores primarios sdo usados antes da etapa
biolégica de processos de tratamento como lodos ativados e reatores aerdbios com
biofiimes. Com a tendéncia do uso de reatores anaerébios, nestes processos de
tratamento de esgotos os decantadores primarios estdo sendo substituidos por
reatores UASB que possibilitam uma reducéo do volume das unidades de tratamento
de jusante, assim como uma economia de energia, pois ao invés de ter uma remogao
de DBO (Demanda Bioquimica de Oxigénio) em torno de 25-35% com o0s
decantadores primarios, passa a ter uma eficiéncia em torno de 70%. A eficiéncia do
tratamento primario no que diz respeito a retirada dos sélidos em suspensao e em
consequéncia da DBO, pode ser acrescentada por agentes coagulantes, que séo
denominados tratamento primario avancado (SPERLING, 2005).

Os coagulantes podem ser cloreto férrico, sulfato de aluminio ou outro auxiliado
ou ndo por um polimero. A remocéao do fésforo pode ser também por precipitacdo. O
lodo tem uma geracdo maior em consequéncia da maior quantidade de solidos
retirados do liquido, assim como dos produtos quimicos acrescentados. O lodo
primario pode ser digerido em digestores convencionais, no entanto em alguns casos
pode também ser estabilizados através de cal, estabilizacdo alcalina (SPERLING,
2005).

- Tratamento secundario

Sperling (1996) diz que a finalidade principal do tratamento secundario é a
remogcdo da matéria organica. Estas podem se apresentar nas seguintes formas:
matéria organica dissolvida e matéria organica em suspensdo. A matéria organica
dissolvida (DBO solavel), € a que ndo é removida por processos fisicos, como o de
sedimentacdo, que ocorre no tratamento primario; matéria organica em suspensao
(DBO suspensa ou particulada), é a que em grande parte € retirada no tratamento
primario, mas cujos solidos de decantabilidade mais lenta persistem na massa liquida.
Muitos processos de tratamento secundario sao feitos para acelerar os mecanismos
de degradacdo que ocorrem naturalmente nos corpos receptores. Entdo, a
decomposicdo dos poluentes organicos degradaveis é alcancada, em condi¢cbes

controladas, em intervalos de tempo menores do que nos sistemas naturais. A
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inclusdo de uma etapa biologica é a esséncia do tratamento secundario de esgotos
domeésticos.

Ja nos tratamentos preliminar e primario predominam mecanismos fisicos; no
tratamento secundario a remocdo da matéria organica € efetuada por reacdes
bioquimicas, realizadas por microrganismos. Uma grande variedade de
microrganismos toma parte no processo: bactérias, protozoarios, fungos e outros. O
contato efetivo entre esses organismos e 0 material organico contido nos esgotos € a
base de todo processo bioldgico, de maneira que esse possa ser usado como alimento
pelos microrganismos. Os microrganismos transformam a matéria organica em gas
carbbnico, agua e material celular (crescimento e reproducdo dos microrganismos).
Ha também producao de metano em condi¢ces anaerdbias. A decomposicdo bioldgica
do material organico requer a manutencéo de condicbes ambientais favoraveis, como
tempo de contato, pH, temperatura, entre outros, além do oxigénio, em condicdes
aerobias (SPERLING, 1995).

O tratamento secundario geralmente inclui unidades para o tratamento
preliminar, mas pode ou nao incluir as unidades para o tratamento primario.

Existe uma variedade de métodos de tratamento em nivel secundério, os mais
comuns Sao:

- Filtro bioldgico e variantes;

- Reatores aerébios com biofilmes;

- Lagoas de estabilizacéo e variantes;

- Lodos ativados e variantes;

- Reatores anaerobios;

- Processos de disposi¢éo sobre o solo.

Os processos de disposi¢ao sobre o solo é um misto de tratamento e disposi¢éo
final, sdo classificados como nivel secundario devido sua atuacdo de mecanismos

bioldgicos e a sua elevada eficiéncia na remocéao de poluentes (SPERLING, 1995).

- Tratamento terciario

O tratamento terciario também conhecido como tratamento avancado retira do
efluente secundario substancias que o tornam improprio para determinada finalidade
ou para ser langado num corpo d’agua. Pode-se citar como exemplo de tratamento
terciario a retirada de particulas diminutas dissolvidas e em suspenséo, minerais e

organicas presentes no efluente secundario, com objetivo de converter em agua
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potavel. O caso mais comum € a retirada de nitrogénio e fésforo presentes no efluente
secundério, para que os mesmos nao favorecam proliferacdo de algas capazes de
tornar a agua do corpo receptor com odor e sabor. A finalidade do tratamento terciario
€ remover as concentracdes de nitrogénio e fésforo; geralmente é fundamentada em
processos biolégicos realizados em duas fases subsequentes denominadas
nitrificacdo e desnitrificacdo. A remocdo de fosforo pode ser efetuada através de
tratamento quimico, com sulfato de aluminio, por exemplo (PROSAB, 1999).

Na nitrificacdo, o nitrogénio é levado a forma de nitrato e posteriormente, na
desnitrificacdo, € levado a producdo de N2z principalmente, que é volatizado para o ar.
O tratamento terciario também produz lodo que deve ser adensado, digerido, secado
e disposto corretamente. O efluente deve ser devolvido ao rio, totalmente limpo, livre
de contaminantes, de forma que nao altere suas caracteristicas fisicas, quimicas e
biolégicas. Em alguns casos, por exemplo, quando a bacia hidrografica esta
classificada de classe especial, nenhum tipo de efluente pode ser jogado ali, mesmo
que tratado. Isso porque esse tipo de classe se refere aos corpos de agua usados
para abastecimento (PROSAB, 1999).

2.2.2 Lodo de ETE

Os lodos de esgoto correspondem a uma fonte potencial de riscos a saude
publica e ao ambiente e potencializam a proliferacdo de vetores de moléstias e
organismos nocivos. Sao residuos que podem conter metais pesados, compostos
organicos persistentes e patdgenos em concentracdes nocivas a saude e ao meio
ambiente (Resolucdo CONAMA 375, 2006).

Esta resolucao ainda define o lodo de ETE como residuo gerado nos processos
de tratamento de esgoto sanitario. O lodo pode ser gerado através de diferentes
processos e cada processo confere algumas caracteristicas ao residuo.

Assim como os efluentes provenientes do tratamento do esgoto retornam aos
corpos d’agua com o menor impacto ambiental possivel, os lodos devem ser tratados
e reciclados na natureza, com impacto ambiental dimensionado e gerenciado de forma
responsavel e segura.

Isto é obrigacdo de uma companhia de saneamento basico, para isso é
necessario que se estabelecam normas para controle da qualidade na producéo e na
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aplicacédo e a definicdo de um eficiente e pratico plano de monitoramento (SANEPAR,
1999).

O lodo que foi usado neste trabalho (Figura 2) € o subproduto do tratamento
terciario segundo a CAP, ETE de Chatuba, Campos, RJ. Este tipo de tratamento
envolve reator anaerdbio de fluxo ascendente (RAFA), andxico, biodrum,
decantadores secundério e terciario.

Esse processo consiste em separar numa primeira fase os materiais mais
grosseiros por gradeamento, logo depois € bombeado e levado para um
compartimento que recebe constituintes para a desinfeccdo (polimero IWT, IFLOC
507 e Cal hidratada calcitica) onde se misturam com agua, a cada 1500 a 2000 litros
de agua séo colocados 25 litros deste polimero e a cada 250 litros de agua séo
colocados 20kg de cal e apos todo o tratamento a parte liquida do residuo recebe
cloracéo.

ApGs a desinfecgéo inicia 0 bombeamento novamente onde € levado para outro
gradeamento para remover os solidos menos grosseiros, posteriormente é bombeado
para centrifuga, em seguida passa pelo tratamento anaerdbio e logo apds para o
aerdbio, neste recebe cloreto férrico o que faz com que decante o sélido, nesta etapa
se regula alguns paradmetros como cor e pH por exemplo.
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Figura 2. Lodo gerado na ETE de Chatuba.
Fonte: Acervo da autora.

ApoOs este processo de tratamento se tem a parte sélida e liquida. A parte
liguida além da desinfeccdo (caleacdo e polimero) recebe cloracdo para controlar
possiveis coliformes termotolerantes. Ficam armazenados em tanques até serem
enviados através de caminhdes pipa. Esta agua é usada para regar o jardim da area
urbana do municipio de Campos dos Goytacazes, RJ assim como ao da prépria ETE
da CAP.

A parte sélida, o residuo aqui investigado, € levado para o leito de secagem
que se localiza no patio da empresa CAP, ETE de Chatuba, o lodo é disposto sem
nenhuma prote¢do no solo, até ser enviado para o aterro sanitario, localizado em

Conselheiro Josino, Campos, RJ.
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2.3 Reciclagem do Residuo Lodo de ETE

O residuo de ETE na forma bruta, ou seja, ainda ndo sendo higienizado é
classificado segundo a norma NBR 10004 (ABNT, 2004) como sendo da classe |,
perigoso. Sua disposi¢cado de forma incorreta pode causar danos ao meio ambiente
como: contaminacao do solo, das 4guas superficiais e subterraneas.

O descarte do lodo de ETE é um grave problema ambiental global. Nas ultimas
décadas, os paises mais desenvolvidos foram convertendo o residuo de ETE num
recurso, como: fertilizantes na agricultura, produtos quimicos industriais (como
cimentos), energia e material para construcdo (CUSIDO & CREMADES, 2012).

Na busca de alternativas para o problema da destinagéo correta de residuos, a
reciclagem, além de permitir utilizar todo tipo de material descartado que se acumula
nos centros urbanos, também é capaz de agregar valor econémico aos subprodutos
gerados.

Desta maneira, algumas opc¢des para a conversdo do residuo de ETE num
recurso, ou seja, dentre as formas de reciclar o lodo de ETE, tém-se:

e O reaproveitamento deste residuo como matéria-prima para a producdo
de materiais ceramicos;

e O uso do lodo de ETE como fertilizante para agricultura;

e A utilizacdo do residuo de ETE para recuperacéo de areas degradadas
assim como recuperacao de solo;

e Reutilizacdo do lodo de ETE para a confeccdo de produtos quimicos
como o cimento;

e O residuo de ETE é empregado como recurso alternativo para
conversdo em oO6leo combustivel, empregado também ndo sé na
atividade agricola, mas também na atividade florestal como deposicéo
florestal;

e Uso deste residuo para deposicéo oceanica.

Segundo Chen & Lin (2009), um método que permite reciclar de forma eficaz e
converter lodo de esgoto em recursos utilizaveis seria extremamente valioso. Uma
possivel solucdo € sua reutilizagdo como matéria-prima por outros setores da
industria, por exemplo: para a fabricacdo de materiais de construcdo, tais como
agregados leves, tijolos e telhas.
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Dependendo da composicao e caracteristicas do lodo, o tratamento € aplicado
para uma determinada utilizacdo dos recursos. Para o lodo ser convertido num
recurso, antes deve se levar em consideracao resolver o problema de sua elevada
umidade.

N&o héa garantia qual € o recurso mais eficiente, qual, por exemplo, tera maior
economia de energia, a tecnologia de tratamento de esgoto mais econdmica e que
n&o ird causar uma poluicdo ambiental secundaria (CUSIDO & CREMADES, 2012).
Os autores ainda afirmam que reutilizar lodos como matéria-prima para a fabricacéo
de materiais ceramicos pode ser uma solucdo relevante para este problema se o
produto final atingir bons desempenhos ambientais.

A Figura 3 apresenta a Hierarquia de prevencao da polui¢do. O uso do lodo de
esgoto para realizar material ceramico € considerado o segundo passo: reciclagem e

reuso.

Prevencdo e Reducgéo

Reciclagem e Reuso Opcéo mais favoravel

Inertizacéo

Disposicéc

Opcéo menos favoravel

Figura 3. Hierarquia de prevenc¢éo da poluigé&o.
Fonte: Adaptado de Cusidé & Cremades (2012).

Yuan et al. (2016) estudaram o biocarvdo de lodo de esgoto: composicao
nutricional e seu efeito sobre a lixiviagdo de nutrientes do solo, os autores concluiram
gue acrescentando biocarvao de lodo de esgoto no solo latossolo pode ser vantajoso
uma vez que ha retencéo de nutrientes a longo prazo.

Muitos paises diminuiram ou reconsideraram o0 uso de residuos como
fertilizante natural e deposi¢cdo em aterros, devido a disponibilidade limitada de espaco
de aterro adequado, e, também pela presenca de metais pesados e de organismos
patogénicos no solo (KELESSIDIS et al., 2012; XU et al., 2014; SINGH et al., 2008).

A incineracao é uma forma de disposicao atraente pelo fato de reduzir o volume

de residuos, mas outro problema ambiental surge devido as substancias produzidas
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na cinza de lodo de ETE apdés a queima, e que deve ser eliminado por outros meios
(DONATELLO et al., 2013).

Naamane et al. (2016) analisaram a eficacia da incineracdo do lodo de esgoto
na evolucdo das propriedades fisico-quimicas e mecéanicas do cimento portland,
constataram que a queima influencia a microestrutura do lodo de ETE e aumenta a
atividade pozolanica que atinge seu maximo a 800°C.

Os autores verificaram também que a reutilizacdo da cinza do lodo de esgoto
gueimado a 700-800°C como substituto parcial do clinquer no cimento é tecnicamente
viavel e contribui para a preservagdo dos recursos naturais bem como da energia.

Scoton et al. (2016) averiguaram um processo de co-compostagem do lodo de
esgoto utilizando o método de monitoramento respirométrico num reator rotativo
hermético, os autores também utilizaram os residuos: bagaco de cana-de-aguUcar e
lodo de café moido para este estudo.

Tais pesquisadores concluiram que o método respirométrico € uma ferramenta
Gtil e confiavel para avaliar o processo de degradacao gradual de residuos soélidos. O
tempo de compostagem foi otimizado devido o experimento ter sido realizado num
reator rotativo, resultando em 39 dias num periodo mais curto que o método
convencional de compostagem que é em torno de 60-90 dias.

Além da vantagem otimizacdo do processo nesta pesquisa, foi verificado
também que ndo lixiviou para o solo, ndo apresentou odor que € uma caracteristica
da compostagem, além de ter contribuido para a preservacao do meio ambiente uma
vez que os residuos nao foram descartados de maneira incorreta.

Diaz et al. (2013) caracterizaram lama vermelha e lodo de esgoto como
matérias-primas ceramicas; este trabalho teve como objetivo estudar a incorporagéo
destes residuos em massas ceramicas e constataram que tanto a lama vermelha
como o lodo de esgoto possuem elementos quimicos e fases cristalinas semelhantes
a da argila e que podem ser usados na fabricacdo de materiais ceramicos. Os autores
incorporaram ambos residuos na massa ceramica cumprindo com os parametros para
diferentes produtos, especialmente aqueles de ceramica vermelha. Assim o emprego
de residuos industriais em massas ceramicas poderia ajudar na diminui¢cao do impacto
negativo desses rejeitos a natureza e poderia implicar em processos economicamente

viaveis.
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2.4 Residuos

Segundo o SEBRAE (2015), residuos sé@o partes que sobram de processos
derivados das atividades humanas e animal e de processos produtivos, como matéria
organica, lixo doméstico, efluentes industriais e gases liberados por estes processos
ou por motores. Os residuos, quanto ao estado fisico, podem ser liquidos, solidos ou
gasosos e terem variados niveis de periculosidade.

Diversas atividades humanas geram residuos, sejam elas hospitalar,
domeéstica, industrial e outras, e, atualmente constitui-se em um grande desafio a ser
enfrentado pelas administracdes publicas e privadas, principalmente nos grandes
centros urbanos.

O rejeito inadequado dos residuos tem produzido degradacdo ambiental
capazes de colocar em risco e comprometer 0s recursos naturais e a qualidade de
vida das atuais e futuras geracdes, ou seja, afeta o meio ambiente,
consequentemente, a satide humana (VERISSIMO, 2012).

2.4.1 Residuos Soélidos

De acordo com a Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), NBR
10004 (2004), residuos solidos sédo definidos como: residuos nos estados sélido e
semi-soélido, que resultam de atividades de origem industrial, doméstica, hospitalar,
comercial, agricola, de servicos e de varri¢cdo. Ficam incluidos nesta definicdo os lodos
provenientes de sistemas de tratamento de agua, aqueles gerados em equipamentos
e instalacbes de controle de poluicdo, bem como determinados liquidos cujas
particularidades tornem inviavel o seu lancamento na rede publica de esgotos ou
corpos de agua, ou exijam para isso solucdes técnica e economicamente inviaveis

face a melhor tecnologia disponivel.

2.4.1.1 Classificagcao de Residuos Solidos

A classificagdo de residuos solidos envolve a identificagdo do processo ou
atividade que lhes deu origem, de seus constituintes e caracteristicas, e a comparagao
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destes constituintes com listagens de residuos e substancias cujo impacto a saude e
ao meio ambiente é conhecido (ABNT, NBR 10004: 2004).

Segundo a ABNT NBR 10004 (2004), os residuos sélidos sédo classificados em
dois grupos: Classe | - perigosos e Classe Il - ndo perigosos, sendo ainda este ultimo
grupo subdividido em nao inerte e inerte.

Esta Norma classifica os residuos solidos quanto aos seus riscos potenciais ao
meio ambiente e a saude publica, para que possam ser gerenciados adequadamente.
A seguir sera descrito tal classificacdo de maneira detalhada, mas de forma sucinta.
a) Residuos classe | - Perigosos;

Os residuos perigosos sdo aqueles cujo manuseio inadequado pode causar
sérios danos a saude publica e/ou ao ambiente, em virtude de serem inflamaveis,
reativos, corrosivos, toxicos ou patogénicos.

Os residuos perigosos séo todos aqueles que apresentam periculosidade ou
caracteristicas como:

e Corrosividade: atacam materiais e organismos vivos devido a suas
caracteristicas acidas ou basicas intensas;

e Reatividade: reagem com outras substancias, podendo liberar calor e energia;

e Toxicidade: agem sobre os organismos vivos, causando danos a suas
estruturas biomoleculares;

¢ Inflamabilidade: podem entrar em combustdo facilmente ou até de forma
espontanea,

e Patogenicidade: apresentam caracteristicas bioldgicas infecciosas, contendo
microrganismos ou suas toxinas.

O residuo que apresentar pelo menos uma das cinco caracteristicas acima
descritas sera classificado como residuo perigoso e devera ser tratado ou disposto
em obediéncia a condigbes especiais.

b) Residuos classe Il - Nao-perigosos;

Residuo ndo-perigoso € aquele que ndo se enquadra na definicdo anterior.
- residuos classe Il A - Nao-inertes;

Os residuos classificados como Classe I A sdo aqueles que sao
biodegradaveis, combustiveis e solUveis em agua.

- residuos classe Il B - Inertes;
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Sédo classificados como residuos inertes aqueles que ndo apresentam
atividade, ndo reagem e sao insoluveis em &gua. Caso o residuo ndo esteja
enquadrado em nenhuma das caracteristicas anteriores, devem ser realizados testes
laboratoriais, para avaliar se 0s mesmos apresentam concentracdes de substancias,
que conferem periculosidade ao residuo. Para a realizacdo dos ensaios devem ser
consultadas as seguintes normas: ABNT NBR 10005/2004, ABNT NBR 10006/2004 e
ABNT NBR 10007/2004.

A Figura 4 apresenta o método de classificacdo e caracterizacao dos residuos
sélidos quanto ao risco ao meio ambiente e a saude publica conforme a ABNT NBR
10004 (2004).

Figura 4. Classificacao e caracterizacdo de residuos sélidos.
Fonte: NBR ABNT 10004 (2004) - adaptado.
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2.5 Classificagdo do Residuo Lodo de ETE

Conforme a norma NBR 10004 (ABNT, 2004), o lodo de ETE na forma bruta, é
classificado como sendo da classe |, perigoso, esta classificacdo se da devido este
residuo apresentar as caracteristicas de periculosidade conforme abordadas no item
de classificacdo de residuos solidos da referida norma.

Segundo dados fornecidos pela CAP, apés a inertizacao, o residuo aqui que foi
investigado foi classificado como residuo ndo perigoso classe Il A - néo inerte. As
Tabelas 2 e 3 apresentam respectivamente os resultados dos testes de lixiviacdo e de

solubilizag&o realizado pela ETE.



Tabela 2. Teste de lixiviag&o realizado pela Concessionaria Aguas do Paraiba.

DADOS DO ENSAIO DE LIXIVIACAO

Parametros Resultados
Periodo do ensaio 01/04/15 a 02/04/2015

pH final 5,96
pH inicial 4,87

Tempo 18 Horas

Volume gasto de acido acético 11,4 mi

RESULTADOS ANALITICOS DA AMOSTRA
Legislag&o ou Norma: NBR 10005:2004 - Lixiviado

ORGANICOS - VOLATEIS

Inicio dos Ensaios: 02/04/2015

n . ABNT NBR 10004: 2004 -
Parametros Unidade Resultados La Anexo F
1,1-Dicloroeteno mg/L < 0,001 0,001 3,0
1,2-Dicloroetano mg/L < 0,001 0,001 1,0
1,4-Diclorobenzeno mg/L < 0,001 0,001 7.5
Benzeno mg/L < 0,001 0,001 0,5
Cloreto de Vinila mg/L < 0,001 0,001 0,5
Cloroférmio mg/L < 0,001 0,001 6,0
Hexaclorobutadieno mg/L < 0,001 0,001 0,5
Metiletilcetona mg/L < 0,001 0,001 200
Monoclorobenzeno mg/L < 0,001 0,001 100
Tetracloreto de Carbono mg/L < 0,001 0,001 0,2
Tetracloroetileno mg/L < 0,001 0,001 4,0
Tricloroetileno mg/L < 0,001 0,001 7,0

METAIS

Inicio dos Ensaios: 02/04/2015

= . ABNT NBR 10004: 2004 -
Parédmetros Unidade Resultados La e
Arsénio Total mg/L 0,00180 0,0003 1,0
Bario Total mg/L < 0,41 0,41 70,0
Cadmio Total mg/L < 0,002 0,002 0,5
Chumbo Total mg/L < 0,008 0,006 1,0
Cromo Total mgy/L < 0,01 0,01 5,0
Mercurio Total mg/L < 0,0001 0,0001 0,1
Prata Total mg/L < 0,013 0,013 5,0
Selénio Total mg/L < 0,003 0,003 1,0
ORGANICOS - SEMI-VOLATEIS
Inicio dos Ensaios: 02/04/2015
N . ABNT NBR 10004: 2004 -
Parametros Unidade Resultados LQ Anexo F
2,4,5-T mg/L < 0,001 0,001 0,2
2,4,5-TP mg/L < 0,001 0,001 1,0
2,4,5-Triclorofenol mg/L < 0,00004 0,00004 400,0
2,4,6-Triclorofenol mg/L < 0,00004 0,00004 20,0
2,4-D mg/L < 0,001 0,001 3,0
2,4-Dinitrotolueno mg/L < 0,00005 0,00005 0,13
Aldrin + Dieldrin mg/L < 0,000025 0,000025 0,003
Benzo(a)pireno mg/L < 0,00002 0,00002 0,07
Clordano (cis + trans) mg/L < 0,00003 0,00003 0,02
DDT (DDT + DDE + DDD) mg/L < 0,000025 0,000025 0,2
Endrin mg/L < 0,000025 0,000025 0,06
Heptacloro e Heptacloro Epéxido mg/L < 0,000025 0,000025 0,003
Hexaclorobenzeno mg/L < 0,00004 0,00004 0,1
Hexacloroetano mg/L < 0,00005 0,00005 3,0
Lindano (g-BHC) mg/L < 0,00003 0,00003 0,2
m-Cresol mg/L < 0,00004 0,00004 200
Metoxicloro mg/L < 0,000025 0,000025 2,0
Nitrobenzeno mg/L < 0,00005 0,00005 2,0
o-Cresol mg/L < 0,00004 0,00004 200
p-Cresol mg/L < 0,00004 0,00004 200
Pentaclorofenol mg/L < 0,000025 0,000025 0,9
Piridina mg/L < 0,00005 0,00005 5,0
Toxafeno mg/L < 0,00005 0,00005 0,5

Fonte: CAP (2015).



Tabela 3. Teste de solubilizacdo realizado pela Concessionaria Aguas do Paraiba.

DADOS DO ENSAIO DE SOLUBILIZACAO
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Parametros Resultados
Massa de amosira pesada 1908
Periodo do ensaio 26/03/2015 a 02/04/2015
pH inicial 7,18
Tempo 7 Dias
Volume de amostra 4000,0 ml
RESULTADOS ANALITICOS DA AMOSTRA
Leqgislacao ou Norma: NBR 10006:2004 - Solubilizado
INORGANICOS
Inicio dos Ensaios: 02/04/2015
R . ABNT NBR 10004:2004 -
Parametros Unidade Resultados La Anexo G
Cianetos mg/L < 0,001 0,001 0,07
Indice de Fendis mg/L 0,028 0,002 0,01
Cloreto mg/L 20,19 1,00 250
Fluoreto mg/L 0,33 0,10 1,5
Nitrato (como N) mg/L 0,05 0,01 10
Sulfato mg/L 83,08 1,00 250
Substancias Tensoativas que
Reagem com o Azul de Metileno mglL <01 0,10 0,5
METAIS
Inicio dos Ensaios: 02/04/2015
o . ABNT NBR 10004:2004 -
Parametros Unidade Resultados LG Anexo G
Aluminio Total mg/L < 0,094 0,094 0,2
Arsénio Total mg/L < 0,0003 0,0003 0,01
Bario Total mg/L < 0,41 0,41 0,7
Cadmio Total mg/L < 0,002 0,002 0,005
Chumbo Total mg/L < 0,006 0,006 0,01
Cobre Total mg/L < 0,03 0,03 2,0
Cromo Total mg/L < 0,01 0,01 0,05
Ferro Total mg/L 0,41050 0,047 0,3
Manganés Total mg/L 0,17730 0,013 0,1
Mercurio Total mg/L < 0,0001 0,0001 0,001
Prata Total mg/L < 0,013 0,013 0,05
Selénio Total mg/L < 0,003 0,003 0,01
Sadio Total mg/L 33,07160 0,009 200,0
Zinco Total mg/L < 0,014 0,014 5,0
ORGANICOS - SEMI-VOLATEIS
Inicio dos Ensaios: 02/04/2015
o . ABNT NBR 10004:2004 -
Parametros Unidade Resultados LQ Anexo G
2,45T mg/L < 0,001 0,001 0,002
2,45-TP mg/L < 0,001 0,001 0,03
2,4-D mg/L < 0,001 0,001 0,03
Aldrin + Dieldrin mg/L < 0,000025 0,000025 0,00003
Clordano (cis + trans) mg/L < 0,00003 0,00003 0,0002
DDT (DDT + DDE + DDD) mg/L < 0,000025 0,000025 0,002
Endrin mg/L < 0,000025 0,000025 0,0006
Heptacloro e Heptacloro Epdxido mg/L < 0,000025 0,000025 0,00003
Hexaclorobenzeno mg/L < 0,00004 0,00004 0,001
Lindano (g-BHC) mg/L < 0,00003 0,00003 0,002
Metoxicloro mg/L < 0,000025 0,000025 0,02
Toxafeno mg/L < 0,00005 0,00005 0,005

Fonte: CAP (2015).
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Em funcdo dos resultados obtidos, a amostra de residuo analisada foi
considerada como Classe Il A - Residuo N&o Inerte.

Alguns autores afirmam que é possivel a incorporacédo de diversos tipos de
residuos devido a composi¢do variada das massas argilosas e de sua plasticidade.

De acordo com a classificacdo de residuos sélidos quanto sua incorporacdo na
ceramica vermelha, Dondi et al. (1997) classificam o residuo de ETE como residuo
combustivel. Ja Vieira e Monteiro (2009) classificam o lodo de ETE como residuo

combustivel assim como residuos que afetam as propriedades ceramicas.

2.6 Ceramica Estrutural ou Vermelha

Ceramica vermelha compreende os produtos ceramicos que apdés a queima
apresentam cor avermelhada. Sdo empregados na construcéo civil (tijolos, blocos de
vedacdo, telhas, elementos vazados, lajes, tubos ceramicos e argilas expandidas),
além de utensilios domésticos e de adornos (ABC, 2016).

O termo “ceramico” é originado do termo keramikos, que no grego significa
“matéria-prima queimada” ou “feito de terra”.

Os materiais que formam os ceramicos tradicionais sédo as argilas devido suas
caracteristicas apresentarem plasticidade, resisténcia mecéanica ap6s queima ideal
para uma série de aplicacles, viabilizar a aplicacdo de técnicas de processamento
simples, e também pela sua disponibilidade em grandes quantidades (VIEIRA et al.,
2000).

De acordo com a Associacao Brasileira de Ceramica (2016), o setor ceramico
€ amplo e heterogéneo o que induz a dividi-lo em sub-setores ou segmentos em
funcéo de diversos fatores como matérias-primas, propriedades e areas de utilizacéo.

No Brasil se definiu o setor ceramico em segmentos que se diferenciam pelos
produtos fabricados e mais precisamente pelos mercados que estdo inseridos. O
segmento de ceramica estrutural ou vermelha produz tijolos furados, tijolos macicos,
tavelas ou lajes, blocos de vedacdao e estruturais, telhas, manilhas e pisos rasticos. A
indUstria ceramica brasileira tem grande relevancia para o pais, tendo participacdo no
PIB, Produto Interno Bruto, da ordem de 1% (BUSTAMANTE & BRESSIANI, 2000).
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2.7 Polo Ceramico na Regidao de Campos dos Goytacazes

O municipio de Campos dos Goytacazes localiza-se na regido norte do estado
do Rio de Janeiro, Brasil, com uma populacéo estimada de 503.424 habitantes e uma
area de 4.031,989kmz2. Dentre os mais populosos do estado, esta a aproximadamente
280km da capital, Rio de Janeiro (IBGE, 2018).

A economia local no século XVIII era acerca de atividades rurais como a cana-
de-acucar, atividade que durou por muito tempo. Com a queda da atividade
acucareira, a industria ceramica se tornou uma atividade de destaque, concentrando
mao de obra vinda do campo (SOUZA, 2007).

O argilomineral predominante nas argilas de Campos é a caulinita, tendo
presenca também de quartzo, mica, anfibdlios, zircao, gibbsita, goetita e cordierita,
conforme descrito em estudos sobre a caracterizacdo destas matérias-primas
(ALEXANDRE, 1997 e 2000; VIEIRA, 2001). Ao estudar estas caracteristicas estes
autores constataram que a maioria das argilas estudadas sao classificadas como
inorganicas, de elevada plasticidade, com teor de matéria orgéanica inferior a 1%.

Campos apresenta um papel importante na producéo de ceramica. Possuindo
120 industrias, gerando cerca de 60 milhdes de pecas/més, entre tijolos, lajotas,
ladrilhos rasticos e uma pequena parte de telhas entre outros, respondendo por
aproximadamente cinco mil empregos diretos (VIEIRA et al., 2016).

Uma parcela da populacdo tem a possibilidade de geracao de renda na regiao
de S&o Sebastido distrito localizado em Campos dos Goytacazes, utilizando matéria-
prima local, uma vez que as familias ali instaladas vivem através de empregos das
ceramicas da regidao. Uma das possibilidades passiveis a vir acrescentar rendimento

aos grupos familiares locais é o artesanato (RAMOS et al., 2008).

2.8 Uso de Residuos em Ceramica Vermelha

O uso de rejeitos industriais para utilizacdo como materiais alternativos néo &
novidade e vem ocorrendo em varios paises. Os principais motivos que levam um pais
a reciclar seus residuos sdo: o esgotamento das reservas de matérias-primas
confiaveis, o aumento do volume dos residuos e a necessidade de compensar o

desequilibrio provocado pela alta do petroleo (MENEZES et al., 2002).
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Entre as industrias que mais utilizam residuos industriais e urbanos, esta a
industria de ceramica vermelha, isto é devido a sua grande producéo que facilita o uso
de varios tipos de residuos, além de suas propriedades fisicas e mecanicas.

Dondi et al. (1997) destacam que devido a composicdo variada das massas
argilosas e da sua plasticidade, é aceitdvel a incorporacdo de diversos tipos de
residuos com o objetivo de diminuir os rejeitos vindos de diversificadas atividades.
Alguns tipos de residuos podem melhorar o processamento e a qualidade da
ceramica.

Ainda segundo os autores, podemos classificar os residuos provenientes de
diversas areas conforme suas caracteristicas, em relacdo a incorporagdo em massas
ceramicas, sdo estes:

- Residuos combustiveis: os residuos combustiveis, em geral, possuem elevada
quantidade de matéria organica que, quando queimados, provocam reacdes
exotérmicas, com a liberacao de calor para o processo. Esta categoria inclui residuos
de rejeitos urbanos, de estacdes de tratamento de agua, da industria téxtil e de
curtume, residuos derivados da extracao e refino de petréleo e industria de madeira e
de papel. Uma desvantagem gerada pela incorporacao de residuos combustiveis é a
liberacdo de gases, alguns podendo ser toxicos, ocasionando um aumento da
porosidade do material apds o processo de queima.

- Residuos cinzas volantes: sédo residuos provenientes da queima de produtos com
elevado teor de carbono, produzindo matéria inorganica que nao tem propriedades
combustiveis. Pode-se citar como exemplo, a incineracao de lixo urbano com objetivo
de gerar energia, bem como reduzir o volume e a massa desses residuos
economizando espaco e promovendo a desinfeccdo do aterro com a queima da
matéria organica.

- Residuos fundentes: sdo aqueles que diminuem o ponto de fusdo das massas
ceramicas, representando um ganho energético de combustivel para a queima das
massas ceramicas ou a formacado de fase vitrea com caracteristicas adequadas ao
processo ceramico, podendo também diminuir a porosidade do material. Esses
residuos sdo geralmente provenientes do residuo de vidros, da lama de esmaltacéo
das ceramicas e dos rejeitos da industria mecanica e metalurgica.

- Residuos redutores de plasticidade e plastificantes: estes residuos

caracterizam-se por serem materiais que, quando adicionados as massas ceramicas,
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provocam a reducdo de sua plasticidade geral. Eles sdo provenientes de residuos de
vidros, das industrias de mineragdo, beneficiamento mineral, apresentando
composicdo quimica e granulométrica bastante variavel, dependendo da origem do
material. As quantidades de residuos redutores de plasticidade incorporados as
massas ceramicas podem variar bastante, provocando mudancas nas propriedades
mecanicas, retracdo linear e absor¢éo de agua.

Vieira & Monteiro (2009) sugeriram uma nova classificacdo sobre a
incorporacao de distintos tipos de residuos sélidos em ceramica vermelha:

- Residuos combustiveis: sao aqueles que apresentam alto poder calorifico devido
a elevada concentracdo de matéria organica. Essa categoria inclui residuos da
industria de papel, lama de alto forno e residuos derivados da extracao e refino de
petréleo.

- Residuos fundentes: aqueles que apresentam uma quantidade relativamente alta
de metais alcalinos e alcalinos terrosos (K20 e Na20) que em reagdo com a silica e a
alumina promovem a formacéo de fase liquida aumentando a densificacdo. Nessa
categoria 0s autores incluem serragem de rochas ornamentais, cinzas e residuo de
vidro.

- Residuos que afetam as propriedades ceramicas: sdo os residuos que afetam as
propriedades ceramicas como aqueles que interferem na resisténcia mecanica,
absorcao de agua e retracdo linear. Os autores classificam como residuos que afetam
as propriedades ceramicas o chamote, residuos de mineracéo, lodo de estacéo de
tratamento de agua e cinzas.

As pesquisas sobre utilizacdo de residuos em ceramicas vermelhas tém se
tornado cada vez mais frequentes, aumentando o interesse cientifico devido
apresentar algumas vantagens. Além do mais, 0 uso de residuos em ceramica
vermelha pode minimizar os possiveis impactos causados ao ambiente, se forem
dispostos inadequadamente.

O residuo de ETE é classificado como residuo combustivel assim como
residuos que afetam as propriedades ceramicas (VIEIRA & MONTEIRO, 2009). Ao
ser incorporado em ceramica vermelha este residuo pode diminuir a quantidade de
agua adicionada a massa ceramica e com isto reduzir a retragdo de secagem

melhorando a qualidade do produto final.
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A seguir sdo discorridos alguns exemplos de uso do residuo de ETE. E
apresentada uma abordagem da reciclagem do lodo de ETE apontando sua

incorporacdo em ceramica vermelha.

2.8.1 A Utilizac&o de Residuos Combustiveis

Geralmente, os residuos combustiveis sdo provenientes de processos
industriais que contém alto teor de substancias organicas e lhes conferem elevado
poder calorifico. Este grupo inclui os residuos: da exploracao de carvao, das estacdes
de tratamento de rejeitos urbanos, da industria téxtil e de curtume, da industria do
papel e madeira e derivados da extracao e refino do petréleo (DONDI et al., 1997a).

A reciclagem de residuos com poder calorifico na industria ceramica, é
considerada promissora uma vez que sdo residuos que estdao sendo dispostos no
ambiente e a utilizacdo destes pode significar economia de biomassa, pois a maior
parte da energia investida no processo de producdo de tijolos e telhas ceramicas
provém de biomassa como lenha, serragem, cavaco, retalho de méveis estes sendo
recursos renovaveis.

O residuo lodo de ETE, dentro da classificacédo proposta por Dondi et al. (1997)
é classificado como residuo combustivel, ja Vieira e Monteiro (2009) classificam como
residuo combustivel, bem como residuos que afetam as propriedades ceramicas.

Segundo Menezes et al. (2002), a utilizacdo desses residuos por parte das
industrias ceramicas pode ser efetuada de duas maneiras: por incorporacdo dos
residuos a massa ceramica ou mistura com 0s combustiveis responsaveis pela
gueima do corpo ceramico, sendo que, em ambos 0s casos, € utilizado o poder
calorifico dos residuos para auxiliar na queima.

Ainda de acordo com Menezes et al. (2002), a utilizacdo de materiais
combustiveis como auxiliares de queima pode chegar a conferir uma economia
energética na ordem dos 45%; contudo, devem ser tomados alguns cuidados ao se
utilizar residuos na queima, ja que estes podem liberar varios gases altamente nocivos
a saude humana, sendo indispensavel e recomendado o uso de filtros para gases.

Através da Tabela 4 é possivel reconhecer o contetdo energético de matérias-
primas que podem ser utilizadas no processamento ceramico. Nota-se que o conteudo

energético dos residuos é bastante variavel; porém, podem ser utilizados de forma
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bastante rentavel se forem queimados em condi¢des oxidantes, a fim de se ter um
méaximo rendimento dos combustiveis.

Tabela 4. Conteldo energético de matérias-primas que podem ser utilizadas pelo processo

de queima.

Tipo de Residuo Energia Especifica (kcal’kg)
Lama de lavagem de la Variavel
Lama da industria de papel 416
Exaustéo de dlecs minerais 1700
Residuos da indusiria téxtil 4500 - 7000
Residuos da azeitona 4447
Residuos da industria de curtumes 2000
Semragem de madeira 1670 - 4540
Coque de petréleo 7500 - 7700
Residuos da extragdo e tratamento de carvao 300 - 1380
Cinzas 350 -2TT1
Residuos da noz de coco 3060

Fonte: DONDI et al., (1997 a).

Em termos de quantidade de residuos que podem ser usados em massas
ceramicas, as adi¢cdes quase nunca ultrapassam a 10% em massa, e, além da
economia de energia durante a queima, os principais efeitos do uso destes tipos de
residuos incluem aumento da porosidade e diminui¢cdo da resisténcia mecéanica na
peca ceramica (DONDI et al., 1997a).

Sao observadas na Tabela 5 as propriedades e caracteristicas de tijolos obtidos
a partir de formulagdes com incorporacdes de residuos combustiveis, a quantidade
de residuos incorporados as formulagfes € dependente do tipo de residuo, variando

de valores inferiores de 10% a 50%.
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Tabela 5. Caracteristicas e propriedades ceramicas de tijolos obtidos a partir de formulacdes
com incorporacoes de residuos combustiveis.

Tipo de Residuo
Caracteristicas Ceramicas Indistria de Lama de Esgoto Lodo Casca de Cinza de Turfa
Papel Organico amoz Carvao

Teor de residuo (%) 0-15 20-40 13-26 6-10 5-10 0-9
Técnica de moldagem Extrusdo Extrusdo Extrusdo Extrusdo Extrusdo Extrusdo

Temperatura de queima (*C) 850 - 1050 950 - 1050 1150 800 - 900 850- 1050 950
Absorgae de agua (%) 2-17 38-40 11-16 17-23 1426 21-27

Retragdo de Queima (%) 0,254 40 5-6 1 01 0.3 2313

Resisténcia a Flexao (MPa) 5-4 2-4 3-5 5-8 5-11 8-10

Fonte: MENEZES et al., (2002).

Foi verificada a elevada porosidade, expressa pela absorcdo de agua que
acarreta a baixos valores de resisténcia, sendo este um fator determinante no éxito
dos produtos para qualquer aplicacdo ceramica. Observa-se, ainda, que a grande
maioria das massas com residuos apresentou corpos ceramicos com valores de

resisténcia > 5MPa, apropriados para a producao de tijolos.

2.9 O Residuo Lodo de ETE e sua Reciclagem em Ceramica Vermelha

Tém sido investigadas formas de aproveitar o residuo de ETE. Dentre os
trabalhos realizados, grande parcela menciona a sua utilizacdo como matéria-prima
alternativa incorporada em ceramica vermelha. A seguir serdo apresentados
sucintamente alguns destes trabalhos.

Montero et al. (2009) utilizaram residuos lodos de ETE’s e de marmore para
confeccdo de materiais ceramicos. Foram preparadas as seguintes composicoes,
teores de lodos: 0, 1, 2, 3, 4, 5 e 10% em massa, foram utilizados trés diferentes tipos
de lodos vindos de ETE’s distintas, nomeados de lodo A, B e C. Ja a composicao do
residuo de marmore: 0, 15, 20, 25, 30 e 35% em massa. Os corpos de prova foram
prensados, com pressao unixial a 40MPa, moldados em discos de 5mm de espessura
e pesos aproximados de 3,5g com 20mm de diametro. Queimados a 500, 650, 975,
1000, 1025 e 1050°C.
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A composicdo quimica dos lodos foi investigada através de fluorescéncia de

raios X (FRX). Nos corpos ceramicos queimados, foi realizada analise mineraldgica

através de difracdo de raios X (DRX). Foram averiguadas as propriedades

tecnoldgicas absorcao de agua, retracdo linear e resisténcia a flexao.

As Tabelas 6 e 7 mostram a composi¢cdo quimica e os teores de metais

pesados, respectivamente, presentes nos lodos.

Tabela 6. Andlise quimica dos lodos de ETE’s.

Unidade
M. O. (Mat. Org.) %
CaCOs %
SO42(soltveis) ppm
CI” (soluveis) ppm
SiO; %
Al;O3 %
Fe>Os %
CaO %
MgO %
Na.O %
K20 %
TiO; %
MnO %
P20s %
Total SO3 %
Total %

Lodo A
58,13
7,86
8048,82
849,10
9,53
5,37
16,70
26,24
2,55
1,23
1,65
0,88
28,36
4,95
97,46

Lodo B
54,13
20,25
657,18

2664,43
12,15
6,19
15,24
32,18
1,66
0,58
0,99
1,15
13,39
13,34
96,88

Lodo C
56,20
16,52
672,24

1786,23
17,09
8,80
4,26
42,46
1,73
0,34
1,46
1,25
0,02
17,39
3,31
98,13

Fonte: MONTERO et al., (2009).

Tabela 7. Metais pesados encontrados nos lodos A, B e C (% de éxido em massa).

Metais pesados Lodo A
V20s 0,0087
Cr,03 0,0195
C0304 0,0138

NiO 0,0050
CuO 0,068
ZnO 0,311

Lodo B
0,0176
0,0309
0,0114
0,0221
0,269
0,438

Lodo C
0,0241
0,0397
<L.D.
0,0141
0,167
0,338

<L.D.: Menor que o limite de deteccao.
Fonte: MONTERO et al., (2009).
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Os resultados mostraram que a incorporacgdo dos residuos estudados afeta as
propriedades da ceramica, tais como aumento da absor¢do de agua e diminuigcédo da
resisténcia a flexdo quanto maior for a adi¢cdo do residuo utilizado.

Silva et al. (2015) estudaram a viabilidade da incorporagéao do lodo de Estacao
de Tratamento de Esgoto (ETE) em massa ceramica para producdo de blocos.
Composic¢des foram preparadas com adic¢des de 0, 5, 10, 15, 20, 25 e 50% em peso
de residuo de ETE, queimados a 900, 1000 e 1100°C. Ap6s a queima as amostras
foram caracterizadas fisicamente a partir da determinacédo das medidas de absorcéo
de &gua, porosidade aparente e médulo de ruptura a flexdo em trés pontos.

A Tabela 8 indica que a mistura das argilas apresentou composi¢cao quimica
semelhante a da maioria das argilas para o uso em ceramica vermelha, ou seja, rica
em silica e alumina e de natureza n&o carbonatica devido a auséncia de CaO. O teor
de ferro apresentou-se dentro dos valores considerados normais para argila. O lodo
de ETE foi constituido basicamente por CaO, Al203, SiO2, MgO. Nota- se ainda alta
concentracdo de CaO, proveniente da cal utilizada para o processo de estabilizacédo

do lodo.

Tabela 8. Composicéo quimica (% em massa) das matérias-primas.

Composicio Mistura das Argilas Lodo
’ (%) (%)

CaO _ 38,75
Si0, 63,70 15.54
ALO, 25,51 1501
MgO o 12,66
Fe,O, 6,09 10,98
SO, 4,14
K,O 3,25 0.96
TiO, 0,98 1,73
MnO 041 o
Zr0O, 0.19 —
Zn0O 0,22

Fonte: SILVA et al., (2015).

Na Figura 5 pode-se perceber que foram identificadas as fases de quartzo,

carbonato de calcio e caulinita.
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Figura 5. Difratograma de raios X do lodo de ETE.
Fonte: SILVA et al., (2015).

A andlise térmica diferencial e termogravimétrica (ATD/TG) do lodo esta
apresentada na Figura 6. Foram observados dois picos endotérmicos, acompanhados
de perda de massa. O primeiro pico na temperatura de 100°C referente a perda de
dgua adsorvida fisicamente. O segundo pico endotérmico a 810°C atribuido a
decomposicao do carbonato de célcio presente no lodo. Observou-se também uma
perda de massa em quase toda faixa de temperatura que vai de 100°C até
aproximadamente 810°C referente a perda de materiais organicos presentes no lodo,
ponto de vista dos autores, mas se deve também da perda provocada pela

decomposicao do carbonato de célcio.

T T T T 1.0
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100- 0,8
06 D
= a0 £

\ -

95 0,4 E
- 0,2 8
60- <

0,0

40 100°C -0.2

200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Figura 6. Andlise térmica diferencial e termogravimétrica do lodo de ETE.
Fonte: SILVA et al., (2015).
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Os resultados reportados por Silva et al. (2015) indicam que as fases
identificadas apds queima foram: quartzo, anortita, cristobalita, mullita e wollastonita.
Observou-se que com 0 aumento da temperatura houve uma diminui¢cdo da absorcao
de agua (Figura 7) e da porosidade aparente para as todas as composi¢des, com

excecao da composicao 50%.
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Figura 7. Absorgéo de agua dos corpos de prova apos sinterizagao.
Fonte: SILVA et al., (2015).

Com relacéo a quantidade de lodo adicionado, observou-se que os valores de
absorcdo de &gua e porosidade aparente tiveram uma maior variagdo entre as
composicdes para as temperaturas de 900 e 1000°C com a adicdo de até 25% de
lodo. Para essas composic¢des, na temperatura de sinterizagéo de 1100°C, a absorcao
de &gua ficou em torno de 16,6%, indicando que é possivel a incorporacdo de lodo
em até 25% em massa sem grande variagao nessa propriedade.

Os resultados do modulo de ruptura a flexdo dos corpos de prova em funcgao
da temperatura de sinterizacdo para todas as composi¢cOes estudadas estdo
apresentados na Figura 8. Pode-se observar que a resisténcia a flexdo aumentou com
0 aumento da temperatura de sinterizacdo, pois com 0 aumento da temperatura
ocorreu uma diminuicdo da porosidade aberta no material, e um maior grau de
densificacdo. Outro fator observado foi que ocorreu um aumento do modulo de ruptura

com a adi¢do de até 20% de lodo em relagcdo & composi¢cao 0% de lodo.
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Figura 8. Modulo de ruptura a flexdo dos corpos de prova apoés sinterizagao.
Fonte: SILVA et al., (2015).

Os resultados apresentados mostraram que € viavel a utilizacdo do lodo de
ETE até a adicdo de 25% em massa para a temperatura de sinterizacdo de 1100°C,
pois até essa quantidade de lodo, o valor de resisténcia mecanica alcancado foi
praticamente igual ao da massa ceramica sem adicdo de lodo e a absorcéo de 4gua
ficou dentro dos parametros exigidos pelas normas técnicas.

Areias (2015) utilizou lodo de ETE em sua pesquisa, para a producdo de
ceramica vermelha. Foram encontradas no residuo de ETE, através de analise de
DRX, carbonato de calcio, CaCOs, gipsita, Ca(S0a)-2H20, quartzo, SiO2 e heterosita,
FePOs. Outros minerais presentes foram: caulinita Al2Si2Os(OH)4, muscovita, KAI2
(SisAl)010(OH, F)2, e rutilo, TiO2. Conforme notado na Figura 9 as fases identificadas
apos queima a 850°C e uso de 15% do lodo em massa foram: albita, hematita,

muscovita, ortoclasio e quartzo.
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Figura 9. DRX do corpo ceramico queimado a 850°C com incorporagdo de 15% do lodo de
ETE.
Fonte: AREIAS (2015).

Cusido6 & Cremades (2012) pesquisaram os efeitos ambientais da utilizacdo de
tijolos ceramicos produzidos com lodo de esgoto: estudos de lixiviagdo e de
toxicidade.

Os resultados obtidos neste estudo concluiram que é possivel a confeccao de
tijolos ceramicos extrudados ou prensados, incorporados com lodo de ETE com
adicoes de 5 a 25% em massa do lodo, foram queimados até 1050°C. Foi constatado
gue os tijolos feitos com lodo de ETE sdo mais leves e com mais propriedades de
isolante térmico e acustico em comparacdo aos tijolos ceramicos tradicionais feitos
somente com argila.

Xu et al. (2008) investigaram a estabilizacdo de metais pesados em ceramicas
feitas com lodo de esgoto. O lodo foi seco a 105°C até massa constante, foi adicionado
a massa para a confeccdo de ceramica onde posteriormente foi determinada a
estabilizacdo de Cd, Cr, Cu e Pb através de analise de lixiviagdo, também foi
averiguada a influéncia da temperatura de sinteriza¢do nas pecas.

Foram constatados que o pH, a concentracdo de H202 e a temperatura de
sinterizacdo tém influéncia significativa sobre o comportamento de lixiviacdo de metais
pesados em ceramica. A capacidade da imobilizacdo esta relacionada com a
temperatura de sinterizacdo. O processo de estabilizacdo de metais pesados é

importante para deixar a ceramica valiosa, satisfazendo assim o0s requisitos de
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seguranca. Os autores concluiram que é seguro o uso do lodo na matriz ceramica
uma vez que 0s metais pesados foram adequadamente estabilizados n&o tendo risco
de provocar uma poluicdo secundaria.

Mymrin et al. (2014) usaram lodo de ETE para a producdo de ceramica
vermelha. As matérias-primas utilizadas neste estudo foram lodo de ETE, residuos de
vidro de limpeza de metais antes processo galvanico, e uma mistura de massa
ceramica com areia. As composicdes estudadas estdo apresentadas na Tabela 9. As

pecas ceramicas foram queimadas a 700, 750, 800 e 850°C.

Tabela 9. Composicfes estudadas.
Composicdes (% em massa)

Composicao Lodo de ETE Res. de vidro Mistura de argila com areia
1 4 6 90
2 4 8 88
3 6 10 84
4 8 10 82
5 8 6 86
6 0 10 90
7 0 0 100

Fonte: Adaptado de Mymrin et al., (2014).

As matérias-primas foram submetidas a ensaios de caracterizacdes como:
FRX, DRX e MEV. O lodo de ETE é composto por: Fe203 - 26,28%, CaO - 18,49%,
MgO - 14,29%, P20s - 13,26%, Al203 - 9,17%, e TiO2 - 3,18%, elevada perda ao fogo
(35,28%). O lodo apresentou elevados teores de metais pesados (Ni - 3,24%, Zn -
5,28%, Pb - 1,32%, Sn - 0,67%, Cr - 4,28% e Cu - 3,78%). As amostras de ceramica
feita como lodo de ETE apresentam uma estrutura amorfa com pequenas inclusées

de cristais como: SiO2, Fe20s.

A microestrutura das trés matérias-primas (Figura 10) estudadas pelos autores
mostra que todas as particulas dos componentes iniciais ndo estdo ligadas
quimicamente, mas apresenta apenas contatos mecanicos uns com o0s outros. Eles
apresentam diferentes formas e tamanhos de particulas, com amplamente diferentes

formas de poros e dimensoes.
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Figura 10. MEV das matérias-primas: (A) Lodo de ETE, (B) Residuos de vidro, (C) Misturas
de argilas com areia.
Fonte: MYMRIN et al., (2014).

Foram investigadas propriedades nas amostras ceramicas tais como:
resisténcia a flexado e absorcéo de agua. A Figura 11 mostra a resisténcia a flexao das
pecas. Nota-se que a maioria das composicdes estudadas apresenta elevada
resisténcia a flexdo (4,3-11,9 MPa). Foi percebido o aumento da resisténcia nas
ceramicas com o aumento do conteddo dos residuos em comparacdo a ceramica

controle, ou seja, feita sem residuos.
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Figura 11. Resisténcia a flexdo em trés pontos.
Fonte: Adaptado de MYMRIN et al., (2014).

Os valores de absorcao de agua, AA, da maioria das amostras aumentam com
o incremento do teor do lodo utilizado, num intervalo de 11,95-13,20%. De acordo com
normas brasileira (ABNT NBR15270-1, 2005) e (ABNT NBR 15310, 2009)
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respectivamente, para tijolos e telhas, os valores maximos admissiveis de AA para
tijolos sao 8-22%, e para telhas séo de 20%, a NBR ABNT 15270-1 (2017) retificou
seu texto em 29/11/17 e passou para 25% o valor maximo permitido para tijolos.

Os autores concluiram que o lodo de esgoto industrial pode ser usado para a
producdo de ceramica vermelha em combinag¢éo com residuos de vidro e mistura de
argila e areia. Os materiais e tecnologias desenvolvidas podem ser rentaveis pois séo
usados residuos industriais como principal matéria-prima e, assim, reduzir o custo do
produto final em comparacdo com o uso de materiais naturais tradicionais. O uso do
método terd um impacto positivo no meio ambiente, reduzindo grandes quantidades
de residuos industriais que contaminam o meio ambiente.

Devant et al. (2011) produziram ceramica vermelha utilizando argila, lodo de
ETE e residuos florestais. Os autores utilizaram trés lodos de diferentes ETE’s
localizadas proximo a Barcelona, Espanha. Os residuos florestais foram serragem
para usos domésticos e serragem da fragmentacdo de mdéveis antigos. A argila foi
fornecida por duas pedreiras na Catalunha.

A selecao dos lodos para os testes foi baseada na sua capacidade de retencéo
de metais pesados durante a incineragdo. A concentracdo de metais pesados
presentes, arsénio e selénio foi analisada apés calcinacdo a 450°C (Tabela 10).

A analise experimental foi realizada por extracao total das amostras com acido,
tal como descrito na norma EN 12457-1 (EN, 12457-1, 2002). Os trés tipos de lodos
utilizados no trabalho chegaram ao laborat6rio com elevado teor de agua.

O método analitico padréo foi utilizado para medir a concentracdo de metais
pesados e outros elementos; eles tiveram que ser calcinados a 450°C para eliminar
agua e matéria organica presentes nas amostras.

Este fato explica baixas concentragcbes de metais volateis (Hg, As, Cd)
encontradas nas amostras calcinadas, em comparacdo com a concentracdo do

restante dos elementos, conforme mostrado na Tabela 10.


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#t0010
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#bb0060
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#t0010
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Tabela 10. Concentracdo de metais pesados (mais As e Se) no lodo. (m.s.) material seco,

(m.c.) material calcinado.

Elemento Lodos
LG LM LT
Hg (ppm) 2,310,1 32 3,0+0,3
As (ppm) 11+2 6,9+0,2 7£1
Se (ppm) <3,2 <4,2 <3,2
Zn (ppm) 120010 97545 1100+100
Pb (ppm) 290+25 62,5+0,6 10316
Ni (ppm) 260+20 30,0+0,2 30+1
Cu (ppm) 8005+40 1084+4 285+25
Cr (ppm) 420+10 46,9+0,1 87+6
Mn (ppm) 130+10 14542 199+3
Cd (ppm) 2,5+0,2 4,7+0,1 2,840,1
Total (% m.s.) 0,31 0,24 0,18
Total (% m.c.) 0,74 0,56 0,55

Fonte: DEVANT et al., (2011).

Através da analise de difracdo de raios X realizada nos lodos apés calcinagéo
a 450°C foi possivel detectar quartzo, calcita, dolomita, albita, microclina, muscovita,
clorita, montmorilonita, sepiolita, barita e anidrita.

O lodo escolhido para preparar as amostras foi o LT, por ndo conter clorito, a
sua capacidade para adsorcao de ions de metais pesados foi baixa, especialmente
para os ions Pb e Cr.

A argila selecionada foi a que continha menor concentracdo de clorito, porque
o clorito aumenta a quantidade da fase vitrea a baixas temperaturas. Em relacéo aos
residuos florestais, a escolha foi a serragem produzida a partir de trituracéo de méveis
antigos devido a sua maior poluicdo em comparacdo com serragem de madeira.

Foram preparados corpos de provas extrudados e queimados a 980°C. As
propriedades investigadas foram: resisténcia a compressao, retracao linear, absorcao
de agua, densidade e porosidade.

O uso de lodo de ETE e residuos florestais leva a emissédo de gases durante a
queima (CUSIDO et al., 2003). Estas emissfes gasosas causam uma elevada


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#bb0045

56

porosidade na ceramica. O aumento da temperatura de sinterizagdo aumenta o
diametro do poro do material (CHIANG et al., 2009).

A Figura 12 apresenta a imagem de microscopia 6tica da ceramica feita com
83% de argila, 7% do lodo de ETE e 10% de residuos florestais, queimada a 980°C.
Foi observado que a porosidade aberta pode atingir didmetros da ordem de 1mm. A
presenca dos poros na peca conferiu leveza e melhorou as propriedades de

isolamento térmico e acustico do material.

Figura 12. Imagem de microscopia 6tica, aumento 10X, microestrutura da ceramica feita com

83% de argila, 7% do lodo de ETE e 10% de residuos florestais, queimada a 980°C.
Fonte: DEVANT et al., (2011).

A Tabela 11 (a) e (b) apresentam o resultado do teste de lixiviagcao realizado no
trabalho de Devant et al. (2011). Os ensaios foram realizados de acordo com a norma
NEN 7345 do tanque de lixiviagdo Teste Netherlands (NEN 7345, 1993), um
regulamento especificamente dedicado aos materiais de construgdo e amplamente

utilizado na Unido Européia.


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#bb0030
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0169131711002110#bb0140
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Tabela 11. (a). Teste de lixiviacdo NEN 7345 da ceramica feita com 80% de argila, 15% de

lodo de ETE e 5% de residuo florestal. As concentracdes e desvio padrdo de 3 amostras

paralelas, expresso em mg/m?, exceto para ¢) (em yg/m?) ou @ (em g/m?) (n.d.) abaixo do

limite de detecc¢éo do instrumento.

Elemento

As
Ba
Cd
Co
Cr

Mo

Ni

Pb
Sp®

Se
Sn
Y,
Zn
Br
Cr
F

Soi_(z)

Extracéo lixiviacao
(Concentragéo de lixiviagcao
expressa em mg/m? exceto

em 1) e (2))

10
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.

1,6+0,3

n.d.

n.d.

n.d.
30+ 1(1)

n.d.
n.d.
15+3
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
38+0,1(2)

20
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.

25+£04 4,2+04

n.d.
n.d.
n.d.
23+
0,1(2)
n.d.
n.d.
11+1
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
2,9+
0,1(2)

30
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.

n.d.
n.d.
n.d.
10+
10(1)
n.d.
n.d.
5t 1
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
3,4+
0,2(2)

40
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.

n.d.
n.d.
n.d.
21+
2(2)
n.d.
n.d.
12+1
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
3,4+
0,4(2)

lixiviagao

cumulativo

n.d.
25+0,6
n.d.
n.d.
101

n.d.

n.d.

n.d.
3500

n.d.
n.d.
79+3
n.d.
n.d.
n.d.
95+ 92
20+1@

Limite
(NEN-
7345)

40
600

25
150

15
50
100
3500

1,5
25
250
200
25
20,000
1500
25

Fonte: adaptado de DEVANT et al., (2011).
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Tabela 11. (b). Teste de lixiviacdo NEN 7345 da ceramica feita com 80% de argila, 15% de

lodo de ETE e 5% de residuo florestal. As concentracdes e desvio padrao de 3 amostras

paralelas, expresso em mg/m?, exceto para ¢) (em yg/m?) ou @ (em g/m?) (n.d.) abaixo do

limite de deteccéo do instrumento.

Elemento

50 6°
As n.d. n.d.
Ba 0,74+ 0,1 0,54+ 0,5
Cd n.d. n.d.
Co n.d. n.d.
Cr n.d. n.d.
Mo n.d. n.d.

Ni n.d. n.d.
Pb n.d. n.d.
Sb(1) 50+ 10(1) 46+ 5
Se n.d. n.d.
Sn n.d. n.d.

Vv 9+ 5 8+5
Zn n.d. n.d.
Br- n.d. n.d.
Cr n.d. n.d.

F n.d. n.d.
soi‘(z) 3,1+ 0,7(2) 1,3+0,8(2)

70
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.
n.d.

n.d.
n.d.
n.d.
100+
30(2)
n.d.
n.d.
71
n.d.
n.d.
n.d.
30+ 30
1,7+
0,1(2)

8o
n.d.
1,240,1
n.d.
n.d.
1,8+ 0,6

n.d.

n.d.

n.d.
320+90%

n.d.
n.d.
11+ 3
n.d.
n.d.
n.d.
65

lixiviacdo

cumulativo

n.d.
25+0,6
n.d.
n.d.
101

n.d.

n.d.

n.d.
3500W

n.d.
n.d.
79+3
n.d.
n.d.
n.d.
95 + 92
20+1@

Limite
(NEN-
7345)

40
600

25
150

15
50
100
3500

1,5
25
250
200
25
20,000
1500
25

Fonte: adaptado de DEVANT et al., (2011).
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Os testes revelaram concentracdo no lixiviado muito abaixo do limite definido
na NEN 7345 para um material de construgao utilizado a ser classificado. Na maioria
dos casos, as concentracfes estavam abaixo do nivel de deteccdo da técnica
utilizada, niveis de concentracdo detectavel s6 foram encontrados para V, Cr, Sbh, Ba
e F. A presenca desses elementos no lixiviado foi diretamente relacionada com as
propriedades da argila selecionada para este estudo, o principal componente da
mistura ternaria. Adicdo de lodo na mistura ndo variou a concentracdo desses
elementos no lixiviado.

Os autores concluiram que o uso do lodo de ETE e residuos florestais, para a
producdo de ceramica vermelha apresentou as seguintes vantagens: valorizacdo de
residuos perigosos que sado gerados em grandes quantidades, imobilizacdo de metais
pesados, reducdo de custos de matérias-primas, incluindo argila e agua. A
incorporacao destes residuos na massa ceramica reduziu o uso de recurso natural, a
argila. Do ponto de vista ambiental, demonstraram a auséncia de riscos ambientais

para sua utilizacéao final.

2.10 Caracterizacdo Quimica do Lodo de ETE

As caracteristicas do residuo de ETE dependem dos tipos de processos a que
foram submetidos, da origem dos sélidos e das quantidades geradas. O residuo de
ETE pode conter em sua composicdo elementos como: arsénio, bario, cadmio,
chumbo, cobre, cromo, mercuario, molibdénio, niquel, selénio, zinco entre outros
(AREIAS, 2015), estes elementos se forem encontrados acima dos limites permitidos
por norma brasileira, deve-se fazer extracdo através de ensaios de lixiviagdo e de
solubilizac&o, de acordo com a ABNT (NBR 10005 e 10006, 2004).

E mostrada na Tabela 12 a composi¢do quimica do lodo de ETE conforme
reportadas por algumas literaturas que abordaram o uso deste residuo em ceramica
vermelha.

O lodo de esgoto apresenta elementos quimicos e fases cristalinas que podem
ser utilizados na confeccdo de materiais ceramicos, principalmente no setor de
ceramica vermelha, que tem a capacidade de aceitar em suas formulagbes
quantidades, mesmo significativas, diversos residuos; jA que as matérias-primas

usadas normalmente para este fim, como as argilas, sdo de natureza bastante
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heterogénea, sendo compostas normalmente por misturas de diferentes minerais,

com diversificadas fases cristalinas (DIAZ et. al., 2013).

Tabela 12. Composic¢ao quimica do lodo de ETE (% em massa) estudada por alguns autores.

Autor SiO» Al,O3
Silva et al. 15,54 15,01
(2015)
Montero et al. 9,53 5,37
(2009)
Lodo A
Montero et al. 12,15 6,16
(2009)
Lodo B
Montero et al. 17,09 8,80
(2009)
Lodo C
Diaz et. al., 16,18 11,40
(2013)
Areias, (2015) 14,26 8,83
Park et al., 2003 39,52 17,17
Mymrin et al., - 9,17
2014

KO MgO
0,96 12,66
165 255
0,99 1,66
146 1,73
0,27 0,37
0,71 0,76
2,72 2,13
- 14,29

Fezo3

10,98

16,70

15,24

4,26

20,90

7,78

11,91

26,28

Nazo

1,23

0,58

0,34

0,09

0,19

1,23

Zn0O

0,22

0,11

0,52

CaO

38,75

26,24

32,18

42,46

12,78

7,16

18,49

P20Os

28,36

13,39

17,39

3,87

2,04

7,55

13,26

PF

40,30

43,57

7,31

35,28

PF= Perda ao fogo.

Fonte: Elaboragao propria.
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A Figura 13 apresenta o fluxograma experimental seguido no desenvolvimento

deste trabalho.

1.Mazsa Cerdmica

¥

Matérias-primas («

Plazticidade

2. Lodo de Estagédo de Tratamento de Esgoto
(ETE)

1 |
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de gaszes
F

Figura 13. Fluxograma esquematico do procedimento experimental.

Fonte: Acervo da autora.

A seguir, estdo descritos os materiais utilizados e os métodos que foram

empregados na pesquisa para a realizagao desta tese de doutorado, que envolvem

diversas etapas

relacionadas tanto com as matérias-primas quanto com o

processamento e ensaios que foram utilizados, como caracterizacdo das matérias-

primas, confeccdo de corpos de prova, determinacéo de propriedades das ceramicas

desenvolvidas e seus aspectos microestruturais.
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3.1 Materiais

Neste trabalho foram utilizadas como matérias-primas uma massa ceramica
argilosa e lodo de ETE ou residuo de ETE (R.ETE) (Figura 14). A massa ceramica
utilizada foi uma mistura de 3:1:1, composta de barro branco, carolinho e areia po
proveniente da Arte ceramica Sardinha, localizada no Polo de Ceramica Vermelha de
Campos dos Goytacazes, RJ. O lodo de ETE foi disponibilizado pela CAP -
Concessionaria Aguas do Paraiba, Estacdo de Tratamento de Esgoto de Chatuba
(Figura 15), localizada na cidade de Campos dos Goytacazes, RJ. Este tipo de
tratamento envolve reator anaerébio de fluxo ascendente (RAFA), anoxico, biodrum,

decantadores secundario e terciario.

; T
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Figura 14. Matérias-primas utilizadas neste estudo: lodo de ETE e massa ceramica

respectivamente.
Fonte: Acervo da autora.

e ]

e

o~
ETE Chatuba

Figura 15. Vista parcial da Estacdo de Tratamento de Esgoto de Campos dos Goytacazes,
RJ, ETE Chatuba.
Fonte: CAP (2016).
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3.1.1 Preparagéo do Lodo Para Utilizagao
Apés coleta, o lodo de ETE foi inertizado, em seguida, as matérias-primas
passaram pelo processo de beneficiamento e foram submetidas aos ensaios de

caracterizacao descritos a sequir.

3.1.1.1 Inertizacédo do Lodo de ETE

A inertizacdo (caleacéo) do lodo de ETE, foi feita com cal hidratada calcitica
(hidroxido de célcio) da marca Super cal, este produto ja € utilizado nas ETE’s de
Campos dos Goytacazes, RJ.

Inertizacdo é um processo complementar de estabilizacdo, denominado
higienizacdo. Este visa eliminar ou reduzir significativamente a densidade de
microrganismos, tornando o produto final biologicamente seguro para diferentes
aplicacoes desejadas (PASSAMANI et al., 2002).

Além de reduzir a densidade de patdégenos, a higienizacao do lodo visa eliminar
0s maus odores e inibir, reduzir ou eliminar o potencial de putrefacdo (MIKI et al.,
2006).

A cal é um produto alcalino forte e normalmente de preco reduzido
mundialmente utilizado no tratamento de esgoto e do lodo de esgoto. Os efeitos
bactericidas da cal sobre as formas vegetativas de bactérias sao conhecidos. Na
estabilizacdo do lodo a cal € usada na forma de CaO ou Ca (OH)2. Com a alcalinidade
gue transmite ao meio em que é adicionado, a maioria dos microrganismos nao
encontram um meio adequado para 0 seu crescimento e sobrevivéncia e, assim, 0

ambiente fica desinfectado e livre de maus odores.

Quando a cal € adicionada, os microrganismos envolvidos na decomposicao
do lodo e os patdégenos sdo severamente inibidos, inativados ou destruidos, pelos
altos niveis de pH. No lodo adequadamente estabilizado, pouco ou nenhuma
decomposicéo ocorre e, consequentemente, os odores nao séo produzidos. O ajuste
do pH pode causar liberacéo de gas; a pH alto (> 10,5) o gas amodnia € emitido, e a
pH baixo (< 6,0) é provavel que haja a liberacdo de sulfeto de hidrogénio.

Posteriormente a coleta do material, em torno de 80kg, foi levado uma amostra

para o laboratorio de solos da UENF/CCTA para realizar o teste de umidade, foi
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pesado a amostra bruta (ainda n&o inertizado) retirando uma pequena quantidade
para medir o pH (Figura 16) e depois colocado em estufa a 65°C por 48h. Cessando
as 48h se obteve o valor de umidade que o lodo possui, a partir dai € que se soube a
guantidade de hidroxido de calcio (cal) que seria usada, pois foi em relacédo a massa

seca do lodo.

Figura 16. Peagametro que foi utilizado para medi¢do do pH do residuo.
Fonte: Acervo da autora.

ApoOs a inertizacdo (Figura 17) foi coletada uma amostra para medicédo do pH,
pois, conforme estabelece 0 CONAMA 375 e 380 (2006) este deve apresentar pH =
12 por 2h ou 11,5 por 48h. Depois da caleacgdo o lodo foi distribuido em 7 caixas de
amianto (Figura 18) forradas com plastico onde ficou armazenado até a realizacéo

completa dos experimentos.
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Figura 17. Caleagéo - processo de inertizagéo do lodo de ETE.
Fonte: Acervo da autora.

Figura 18. Caixas onde o lodo de ETE ficou armazenado apés inertizacao.
Fonte: Acervo da autora.

Apés a etapa de inertizacdo, este foi classificado com relacdo a norma técnica
NBR ABNT10004 (2004) para a identificacdo dos possiveis elementos ou substancias
que ainda estejam presentes em gquantidades ndo permitidas nos testes de lixiviacao
e solubilizagcdo, norma técnica NBR ABNT 10005 e 10006 (2004).

3.1.1.2 Analise Microbiolbgica
Apos a etapa de inertizacéo, foram realizados ensaios microbiologicos para investigar

se havia presenca de microrganismos patogénicos, mais especificamente, a salmonela sp.,
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destas analises também foram feitos testes bioquimicos como uréia e lisina por exemplo, para
obtenc&o dos resultados. A ndo ocorréncia deste microrganismo se confirmaria o sucesso da
inertizacao.

Foram utilizados meios e reagentes para tais ensaios como: Agua Peptonada (A. P.),
Rappaport (Ra), Selenito (Se) (meios liquidos), Verde Brilhante (V.B.) e Hecktoen (He) (meios
solidos), inicialmente foi colocado 1g do lodo tratado e 1g do lodo cru (para controle) em tubos
de ensaio contendo 10ml cada com (A. P.) misturado com agua destilada, estes foram
colocados em estufa a 35° C por 24h.

Apbs as 24h, foi retirado o caldo bacteriano que cresceu ha incubacéo, se colocou nos
tubos contendo rappaport (100ul) e selenito (1ml) apds a incubacéo com lodo, os tubos com
Rappaport foram colocados no aparelho de banho - maria a 42°C e os com selenito foram
colocados em estufa a 35°C ambos por 24h.

Foram preparados os meios solidos verde brilhante e hecktoen e foram depositados
em placas de petri, foram preparados dentro de um fluxo laminar para que fosse evitado
possivel contaminacdo e depois de prontos permaneceram no fluxo até endurecerem os
meios, depois desta etapa e encerrando as 24h foram retirados os meios Rappaport do
aparelho banho-maria e selenito da estufa para ser realizado o plaqueamento.

O plagueamento (Figura 19) foi feito num fluxo utilizando alca de platina e lamparina,
com a alca foi retirado o caldo bacteriano que cresceu nos meios (Ra) e (Se) e se riscou as
placas, na Figura 20 se encontra o0 esquema de como a algca deveria ser descarregada nas
placas, apds o plagueamento, as placas foram colocadas em estufa a 35°C por 48h para
verificar possiveis coldnias. Apos incubacao, as placas foram retiradas da estufa para serem

analisadas.

Figura 19. Plaqueamento deve ser feito no fluxo laminar utilizando al¢a de platina e lamparina.
Fonte: Acervo da autora.
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Figura 20. Esguema demonstrando como deve ser descarregada a alca na placa.
Fonte: Acervo da autora.

Todas que apresentaram colbnias totalmente negras, foram separadas como suspeitas
de serem salmonela sp. (Figura 21), esta coloracéo é caracteristica de bactérias que produzem
acido sulfidrico (H2S), as que estavam isoladas foram pescadas com al¢a e se realizou 0s
testes bioguimicos para confirmacéo (Figura 22), primeiramente se colocou nos tubos
contendo uréia e foram colocados em estufa a 35°C por 24h posteriormente foram colocados

em lisina e outros, como por exemplo, o TSI.

R k“

Figura 21. Placa com suspeitas de serem salmonela sp.
Fonte: Acervo da autora.
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Figura 22. Forma de como realizar teste bioguimico.
Fonte: Acervo da autora.

3.1.2 Beneficiamento

A massa ceramica e o lodo de ETE apds serem coletados foram secos em
estufa a 110°C por 24 horas, No entanto, antes de ser seco o lodo foi submetido ao
processo de inertizacdo. As matérias-primas apos serem secas, individualmente
foram destorroadas e submetidas a moagem em moinho de bolas com esferas de
porcelana de diferentes diametros durante duas horas a fim de reduzir sua
granulometria. ApGs o processo de cominuic¢do, estes foram peneirados em peneira
de 20mesh (840um) para homogeneizagao. Ao final foram colocados separadamente
0s materiais, em um vasilhame fechado para sua posterior utilizacdo, de modo a nao

absorver umidade do ar.

3.2 Caracterizagcdo das Matérias-Primas

As matérias-primas foram inicialmente submetidas a ensaios de
caracterizacdo mineraldgica, quimica e fisica por meio do emprego de técnicas
descritas a seguir.

3.2.1 Analise Mineralégica por Meio de Difracdo de Raios X (DRX)

As analises das fases cristalinas foram obtidas através de DRX pelo método
do p6, em um equipamento Rigaku, modelo Ultima 1V, operado com radia¢do Cu-Ka.
(40kV/30mA) em uma varredura de 3 a 80° (26), com passo de 0,02° por 5s; sendo as

interpretacdes qualitativas do difratograma efetuadas por comparacdo com padrbes
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contidos no banco de dados PDF-02 (Powder Diffraction File) do ICDD (The
Internacional Center for Diffraction Data, 2013), da UENF/CCT/LCFIS. Foi realizada a
analise quantitativa das matérias-primas e das amostras tratadas termicamente a
1100°C com incorporacdes de 0 e 15% do R.de ETE pelo método de Rietveld
utilizando o software HighScore Plus da PANalytical B. V., versao 3.0.5.

O método de Rietveld, aplicado a analise quantitativa de fases foi criado pelo
fisico holandés Hugo M. Rietveld. Trata-se de um método que vem sendo usado na
quantificacdo das fases de materiais policristalinos, através do refinamento de
estruturas cristalinas dos materiais, a partir de informagoes de difracdo de raios X ou
de néutrons, por pé (RIETVELD, 1967; 1969; PAIVA-SANTOS, 2006). No entanto,
Paiva-Santos (2006) destaca que esse € um método que permite, simultaneamente,
realizar refinamento de cela unitaria, refinamento de estrutura cristalina, analise de
microestrutura, andlise quantitativa de fases e determinacdo de orientacdo
preferencial; tudo isso com precisdo maior do que com qualquer outro método

separadamente. Esse € o0 método de Rietveld.

Segundo Rietveld (2014), a andlise quantitativa de fases foi uma aplicacdo
inesperada para o método que ele havia desenvolvido para refinar estrutura cristalina.
Ele ressalta ainda que a analise quantitativa popularizou o uso do método na industria
e aumentou o comércio de softwares por empresas como a PANalytical, Bruker e

Rigaku, para as simula¢cBes mateméticas utilizando o método.

Paiva-Santos (2006) observa que a estrutura cristalina é refinada, de forma a
levar a aproximacéao entre o difratograma calculado com base na estrutura cristalina,
“o melhor possivel” do difratograma observado. O difratograma observado deve ser

obtido num processo de varredura passo a passo, com igual incremento A26.

A principal vantagem deste método para a analise quantitativa de fases é que
a equacéo considera a superposicao de picos pela soma sobre todas as reflexdes que
contribuem para a intensidade do ponto, Util para as superposi¢ées de fases, muito
comum principalmente em amostras de materiais argilosos, tendo a intensidade de
um ponto, a possibilidade da contribuicdo de picos superpostos pertencentes as varias
fases. Sendo assim, a modelagem matematica atualmente usada no método de
Rietveld, envolve a somatdria de todas as reflexdes que contribuem para a intensidade
do ponto (PAIVA-SANTOS, 2006).
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O refinamento consiste em determinar os parametros cristalograficos do
material em analise, como por exemplo, as dimensdes da cela unitaria, partindo-se de
valores 0s mais proximos possiveis. A maneira encontrada por Rietveld para
refinamento de estruturas e quantificacbes de fases € por comparacdo do
difratograma real de uma amostra (observado) com um difratograma tedrico simulado
a partir de misturas hipotéticas das fases (calculado). A comparacao é feita ponto a
ponto e as diferencas entre as intensidades encontradas em cada ponto séo ajustadas
pelo método dos minimos quadrados (YOUNG, 1993; PAIVA-SANTOS, 2006).

Um bom ajuste depende de adequacdo do modelo, considerando o0s
parametros necessdarios para descrever a estrutura cristalina, as condi¢cdes de
difracédo e a existéncia de um minimo global. Para avaliar a convergéncia do método
e a qualidade do ajuste sdo usados indicadores estatisticos do refinamento. Existem
diferentes indices para se julgar a qualidade do ajuste, dentre eles destacam-se: Rwp
(R ponderado) indice que permite avaliar a convergéncia do refinamento, baseado na
minimizacdo da funcao, atingindo o valor minimo quando ndo sofre mais alteracdo e
o parametro S (x?), que é definido como a razdo entre 0 Rwp € 0 Rexp (valor
estatisticamente esperado para o Rp). O valor de S deve estar proximo de 1,0 ao final
do refinamento. Esses indices fornecem subsidios ao usuério para julgar a qualidade
do refinamento. Entretanto, nenhum deles esta relacionado com a estrutura cristalina,
e sim, apenas com o perfil do difratograma. Para avaliar a qualidade do modelo
estrutural refinado, utiliza-se Rsragg, que € descrito como uma fungéo das intensidades
integradas dos picos, relacionadas com a estrutura cristalina (tipos de atomos,
posicoes e deslocamentos atbmicos), esse € o indice que também se deve observar
ao avaliar a qualidade do modelo refinado da estrutura cristalina (YOUNG, 1993;
PAIVA-SANTOS, 2006). Realizam-se os refinamentos por etapas, analisando-se cada
resultado, através dos indices estatisticos (Rwp, 2 € avaliacédo gréafica da diferenca).
Essa diferenca € minimizada a medida que o modelo tedrico aproxima-se das
caracteristicas da estrutura (YOUNG, 1995).

Na presente pesquisa esta ferramenta foi utilizada na quantificagdo de fases
cristalinas minerais presentes nas matérias-primas empregadas, bem como presentes
nas amostras tratadas termicamente a 1100°C, sem adicao e com adi¢céo de 15% do
residuo de ETE.



71

3.2.2 Composigcdo Quimica

3.2.2.1 Analise Quimica Elementar por Espectroscopia de Fluorescéncia De
Raios X (FRX)

A analise quimica elementar das matérias-primas utilizadas foi obtida por
FRX. A andlise do Lodo de ETE inertizado foi realizada no SENAI de Criciima, a do
lodo bruto em diferentes lotes (1, 2 e 3) assim como a massa ceramica foram feitas
no CETEM, Cachoeiro de Itapemirim, ES.

3.2.2.2 Andlise Quimica Elementar por Espectrometria de Emissdo Atémica com
Plasma (ICP)

A analise quimica elementar por ICP foi feita para determinar compostos no
R.ETE como carbono total, matéria organica e pH; esta foi realizada na
UENF/CBB/LCA, obtidas por espectrometria de emissdo atbmica com plasma. O
equipamento utilizado foi o ICP720 e a metodologia foi baseada nas normas descritas

na resolugdo Conama n°375/2006.

3.2.3 Poder Calorifico

Para determinar o calor de combustdo ou poder calorifico (P.C.) do R.ETE
utilizou-se um calorimetro adiabatico com uma bomba calorimétrica Plain Jacket
Oxygen modelo 1341 (Figura 23 A) do UENF/LZNA/CCTA. A obtencdo do PC foi
baseada na metodologia constante no Manual de Instrucdes do equipamento.

O R.ETE foi seco em estufa a 100°C por 24 horas e ap0s peneirado em peneira
de 100 mesh. Foi aferido a massa, cerca de 1g de residuo, utilizando um cadinho de
ferro; que apos foi inserido em uma capsula de combustéo e fixado em uma haste e
colocado na bomba, o material (residuo) € ligado por um fusivel de ignicdo a bomba,
gue apos fechada recebe 35atm. de oxigénio.

A camara de combustéo foi colocada num balde isolado do ambiente, contendo
2L de 4gua destilada. Apds fechou-se todo o sistema, e foi necessario aguardar cerca
de 5 minutos para estabilizacdo da temperatura dentro da bomba e iniciou-se a reacéo
aguecendo a amostra através de uma corrente elétrica que passou por um fio até o

fusivel e este até a amostra.



72

A reacdo de combustdo é exotérmica e consequentemente agueceu a agua
que circundou a camara. A variacdo da temperatura em funcdo do tempo foi

determinada pelo termémetro de precisdo, acoplado no calorimetro (Figura 23 B),

onde se obteve os dados que relacionam essas duas grandezas.

Figura 23. A: Bomba calorimétrica, B: Calorimetro.
Fonte: Acervo da autora.

3.2.4 Espectrometria de Massa por Impacto Eletrédnico das Matérias-Primas

Andlises complementares foram feitos em condi¢cdes isotérmicas (450°C)
utilizando um sistema acoplado(TG/MS) com uma unidade termogravimétrica TG
Q5000ir (TA Instruments) no qual foram realizadas as analises numa atmosfera
dindmica de Helium (100mL/min) acoplado a uma unidade de espectrometria de
massa quadrupolar, Balzers Thermostar, com ionizagdo por impacto eletrdnico
(70eV).

3.2.5 Andlise de Dilatometria

A andlise dilatométrica foi realizada utilizando 2g das amostras, prensadas com
5% de umidade, os corpos de provas no formato cilindrico apresentaram diametro de
aproximadamente 10mm. Os ensaios foram realizados em um dilatbmetro modelo DIL
402, marca Netzsch da UENF/CCT/LAMAYV. As amostras foram aquecidas a uma taxa
de 10K/min até a temperatura de 1050°C. Foi ensaiado 01 corpo de prova para cada

amostra.
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3.2.6 Andlise Térmica (DSC/TG)

O comportamento térmico das matérias-primas foi avaliado por meio de
analise termogravimétrica (TG) e Calorimetria exploratéria diferencial (DSC) e suas
derivadas, utilizando um analisador simultaneo, marca TA Instruments, modelo SDT
2960, na faixa de temperatura de 0 a 1200°C, com uma taxa de aquecimento de
10°C/minuto, com atmosfera de N2 na Universidade de S&o Paulo/Escola de
Engenharia de  Lorena/Departamento  de  Engenharia de  Materiais
(USP/EEL/DEMAR).

3.2.7 Anéalise Granulométrica

A granulometria das matérias-primas foi determinada por combinacdo de
peneiramento e sedimentacdo, de acordo com procedimentos estabelecidos por
norma (NBR ABNT 7181, 1984) na UENF/CCT/LECIV.

3.2.8 Andlise de Superficie Especifica (SE)

A capacidade de troca catidnica, CTC e a superficie especifica, SE total do lodo
de ETE e da massa ceramica foram obtidas pela técnica azul de metileno, AM na
UENF/CCT/LCQUIM; esta foi utlizada, por sua rapidez, simplicidade e
reprodutibilidade. Esta metodologia baseia-se no fato de que o azul de metileno
(C16H18CIN3S(3H20)), quando em solugcédo aquosa ou etandlica e, em contato com
materiais carregados negativamente, tem suas moléculas absorvidas rapidamente,

devido a um mecanismo de troca idnica irreversivel.

A medida que as posi¢des de troca vdo sendo preenchidas, a velocidade de
absorcao decresce, devido ao tamanho do cation. O ensaio consiste na titulacdo de
uma suspensdo do material a ser ensaiado, cujo pH se mantém neutro, com uma
solucdo de azul de metileno. A capacidade de troca catibnica é obtida pela seguinte

expressao:

CTC = SMBTXVMBTX 4 01 1)
Wa
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A superficie especifica em m2/g € calculada a partir do volume gasto para
saturar a superficie da amostra, ou seja, o volume absorvido pela amostra. O fator que
converte a CTC em superficie especifica é igual a 7,8043 e esta relacionado com as

dimensodes da molécula de azul de metileno.
SE = fator de conversio x CTC (2)

Como ja mencionado, a superficie especifica total das matérias-primas foi
determinada pelo método azul de metileno. A superficie especifica externa da massa
ceramica foi determinada pela técnica Brunauer, Emmett e Teller, BET, com adsor¢ao
de N2 a-195,85 °C, sendo a amostra desgaseificada automaticamente a 22°C durante
5 horas. O equipamento utilizado foi da marca Micrometrics, modelo ASAP 2020C da
Universidade de S&o Paulo/Escola de Engenharia de Lorena/Departamento de
Engenharia de Materiais (USP/EEL/DEMAR).

3.2.9 Analise Morfoldgica
3.2.9.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A morfologia das particulas das matérias-primas foi analisada por microscopia
eletrdnica de varredura, MEV. Foi utilizado um microscépio JEOL JSM 7100 da UdeA
(Universidade de Antioquia, Medellin, Coldmbia).

3.3 Preparacao das Composicdes

Foram preparadas composi¢fes utilizando massa ceramica com adi¢des de
0, 3,5, 10 e 15% em massa do lodo de ETE. As formulacdes foram homogeneizadas

a seco em um moinho de bolas.

3.4 Plasticidade

A plasticidade foi obtida de acordo com as normas da NBR ABNT 7180 (1984a)
e NBR ABNT 6454 (1984b) na UENF/CCT/LECIV, pela determinacdo dos limites de
Atterberg. O indice de plasticidade (IP) de Atterberg é dado por:



75

IP=LL— LP 3)

Onde: O limite de liquidez (LL) é o teor de 4gua, expresso em % da massa da
pasta seca a 110°C, acima do qual a massa argilosa, ensaiada no aparelho de
Casagrande, ao receber 25 golpes, consegue juntar os dois lados do sulco formado

Nna massa.

O limite de plasticidade (LP) € o teor de agua, expresso em % da massa de
pasta seca a 110°C, acima do qual a massa argilosa pode ser moldada em cilindros,

em torno de 3 a 4mm de diametro e 15cm de comprimento.

3.5 Processamento dos Corpos de Prova

As composicdes formuladas foram umedecidas com 30% de agua e
conformadas por extrusdo, com vacuo de 600mm de Hg. O processo de conformacéo
das pecas ocorreu com o auxilio de uma extrusora laboratorial, marca Verdés, modelo
BR 051. A Figura 24 apresenta a extrusora que foi utilizada para a producédo dos
corpos de prova. Foram confeccionados 15 corpos de prova de cada formulagdo com
dimensdes de 114 x 30 x 20mm. Foram secos até massa constante, posteriormente,
gueimados em temperaturas de 800, 900, 1000 e 1100°C em forno laboratorial tipo
mufla com taxa de aquecimento de 2°C/min, até atingir a temperatura de patamar,
mantida por 120 minutos. O resfriamento foi realizado a uma taxa de 2°C/min até a
temperatura ambiente.

A Figura 25 (A, B, C e D) mostra os corpos de prova confeccionados queimados

nas composicoes e temperaturas investigadas neste estudo.
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Figura 24. Extrusora laboratorial que foi utilizada para conformacgéo das ceramicas.
Fonte: Acervo da autora.

1000 €

Figura 25. (A, B, C e D) corpos de prova queimados nas temperaturas investigadas neste
estudo: 800, 900, 1000 e 1100°C com incorporacao de 0, 3, 5, 10 e 15% em massa do R.ETE.
Fonte: Acervo da autora.
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3.6 Ensaios Fisicos e Mecéanicos dos Corpos de Prova

3.6.1 Massa Especifica Aparente

Para a determinacdo da massa especifica das pecas secas e queimadas foi
utilizado o método dimensional, de acordo com a norma ASTM C373-72 (ASTM,

1977). A massa especifica foi calculada utilizando a seguinte expressao:

Pap = v (4)
Onde: p,, € a massa especifica aparente da peca seca ou queimada (g/cm3);

M é a massa (g) e V é o volume (cm?®) dos corpos de prova, secos ou queimados,

respectivamente.

3.6.1.1 Densidade Relativa

A densidade relativa foi calculada utilizando a seguinte expressao:

Py = 22B2 (5)

Preal

Onde: p, é a densidade relativa da composicdo, p,p,s € a massa especifica

aparente a seco (g/cm3) e p.., € a densidade real das matérias-primas (g/cm3). A
densidade real foi determinada por picnometria de acordo com a norma NBR ABNT
6508, (ABNT, 1984).

3.6.2 Retragéo Linear de Queima

A retracdo linear de queima das pecas ceramicas (Rq) foi determinada com

o auxilio de um paquimetro digital marca MITUTOYO (resolucdo T 0,01mm), através

da seguinte expressao:

(Ls—Lg)
Ls

Rpq(%) = 100 (6)

Onde: Ls e Lq representam o comprimento do corpo de prova apés secagem

e queima, respectivamente.
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3.6.3 Absorcéo de Agua

O ensaio de absor¢do de agua foi realizado de acordo com a norma ASTM
C373-72 (1997a). Os corpos de prova foram pesados e em seguida colocados em
recipiente com agua e mantidos em agua fervente por 2 horas, e resfriados submersos
em agua. Em seguida, retirou-se a agua superficial de cada peca, registrando-se a
massa (ASTM, 1977a).

A absorcéo de agua (AA) foi calculada de acordo com a seguinte expressao:

AA(%) = % 100 (7)

Onde: P; e Ps sdo as massas (g) das pecas saturadas em agua e secas,

respectivamente.

3.6.4 Tenséo de Ruptura a Flexao

A tensao de ruptura a flexdo em trés pontos (o) foi determinada de acordo
com a norma ASTM C674-77 (1977b). Foi investigada em uma maquina universal de

ensaios (Instron, 5582) Calculada pela seguinte expressao:

3PL

(0) =2 ®)

Onde: o € a tensao de ruptura a flexdo, MPa; P é a carga aplicada no corpo de
prova no momento da ruptura, (N); L é a distancia entre os cutelos de apoio, (mm); b

€ a largura do corpo de prova, (mm); e d é a espessura do corpo de prova, (mm).

3.7 Estatistica de Weibull
A distribuicdo e o médulo de Weibull foram obtidos para cada tipo de amostra,
a fim de determinar a variabilidade real da amostra conforme esses tipos de ceramica.
N&o é suficiente apresentar somente o valor médio para obter a resisténcia
mecanica experimentalmente, mas € pertinente levar em consideracdo a dispersao
dos dados dos resultados. Quantitativamente esta dispersdo dos valores de

resisténcia mecanica pode ser obtida através da distribuicdo de Weibull.
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O moédulo de Weibull (B) fornece um indicativo da reprodutibilidade da
resisténcia mecéanica do produto. Quanto maior € o médulo de Weibull, menor € a
dispersdo dos valores de resisténcia mecanica (DODSON, 2006). A estatistica de
Weibull foi aplicada utilizando-se um nimero minimo de 15 amostras, foi obtido por

meio da seguinte equacao:

In [In ()] 9

Onde: F é a funcdo rank mediano, uma entre diversificadas alternativas para
determinacao deste estimador de probabilidade (DUARTE, 2000). O rank mediano é
escolhido por diversos autores para estimar a probabilidade de falha e, portanto, os
parametros de Weibull (PERES et al., 2004). O Mdédulo de Weibull é definido como a

inclinagéo da reta que melhor represente os pontos definidos.

3.8 Avaliacdo Microestrutural
3.8.1 Difragao de Raios X (DRX)

A técnica de difracdo de raios X foi utilizada para determinacdo das fases
presentes nas pecas queimadas. O equipamento utilizado foi 0 mesmo citado no Item
3.2.1. Vale destacar que também foi feita a analise quantitativa de fases cristalinas

pelo método de Rietveld para as amostras tratadas termicamente a 1100°C.

3.8.2 Microscopia Optica (MO)

Para avaliar a superficie das amostras queimadas selecionadas foi usada, a
microscopia oOtica (MO) em microscopio MOTIC Agar-Scientific da
UENF/CCT/LAMAV.

3.8.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As microestruturas das pecas queimadas foram analisadas por meio de MEV,
em amostras lixadas a 1200 mesh, bem como a regido de fratura. Foi utilizado um
microscépio JEOL JSM 7100 da UdeA.



80

3.9 Avaliagcdo Ambiental

O lodo de ETE foi submetido a caracterizacdo ambiental visando determinar a
periculosidade do residuo. Para a classificacdo ambiental, o residuo foi submetido a
teste de lixiviagcdo de acordo com a norma técnica NBR ABNT 10005 (2004) e teste
de solubilizacdo de acordo com a norma NBR ABNT 10006 (2004), Os extratos de
lixiviagdo e de solubilizagdo foram comparados com os valores padrdes dos
elementos poluentes descritos nos anexos da norma NBR ABNT 10004 (2004).
Também foi realizada andlise de gases; através desta analise, foram investigados os

componentes gasosos emitidos durante a etapa de queima do R.ETE.

3.9.1 Ensaio de Lixiviacao

A lixiviacdo tem o objetivo de diferenciar os residuos perigosos dos nédo
perigosos, conforme a classificacdo da ABNT. Os procedimentos experimentais e
métodos de analises foram determinados conforme descrito pela NBR ABNT 10005
(2004) no CETEM, Cachoeiro de Itapemirim, ES.

3.9.2 Ensaio de Solubilizacao

O residuo de ETE foi submetido a ensaio de solubilizacédo, e determinado em
seu extrato, qualitativa e quantitativamente constituintes perigosos. Foram realizados
procedimentos experimentais de acordo com a norma NBR ABNT 10006 (2004) no
CETEM, Cachoeiro de Itapemirim, ES.

3.9.3 Analise de Gases

Para determinar os valores de enxofre liberado na queima de um material pode
ser através de célculo (norma ISO 6326-5). Neste trabalho, o valor de enxofre foi
determinado através dos equipamentos descritos a seguir, e, também foi encontrado
por realizacdo de calculo estequiométrico conforme indicado por norma citada

anteriormente.

A quimiluminescéncia € um método de detec¢do de compostos de enxofre a

partir da emissdo de luz proveniente da reacdo com o0 0z6nio em camara de
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combustéo. Os resultados obtidos estdo na forma de picos de cromatogramas, com
0S seus respectivos tempos de retencéo e area dos picos (ASTM D5504).

Foi utilizado um Antek Agilent modelo HP 6890 GC (Figura 26), para determinar
0s compostos de enxofre presentes na queima do residuo de ETE.

Figura 26. Antek Agilent modelo HP 6890 GC.
Fonte: Acervo da autora.

O procedimento préatico da coleta dos gases de queima do residuo de ETE
(Figura 27) foi feito utilizando uma bomba de vacuo, em um forno de 1,8L fechado. A
coleta da combustdo dos compostos gasosos foi feita em sacola de amostragem, nas
temperaturas de queima com patamares em 100, 300, 600 e 850°C, com o tempo de
coleta de 5 segundos em cada patamar, vazao de 50mL/s na UENF/CCT/LAMAV.
Para a analise, foi utilizado 62g do residuo de ETE. ApGs coleta dos compostos

gasosos, estes foram analisados através de um cromatografo a gas.

Figura 27. Procedimento pratico da coleta dos gases de queima do R.ETE.
Fonte: Acervo da autora.
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3.9.4 Investigacdo Econdmica e Energética da Incorporacao do Residuo de ETE
Na Queima

Foi realizado um estudo econémico simulando as condi¢cdes de queima da
ceramica no forno tipo abdboda, este forno foi apontado por ser o principal utilizado
na queima das ceramicas de Campos dos Goytacazes, RJ e considera a lenha como
combustivel. Para a realizacdo deste estudo utilizaram-se dados atuais fornecidos
pela industria ceramica além de dados ja usados na literatura. Este estudo foi feito
com o intuito de mostrar os beneficios gerados pela incorporacdo do lodo em relacao

a economia de energia proporcionada pelo mesmo durante a etapa de queima.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Inertizacédo do Lodo de ETE

Foi detectada uma umidade em torno de 77% do lodo de ETE através do teste
de umidade. A concentragcdo mais adequada ao proposto foi o uso de 15% da cal
hidratada (hidroxido de calcio) em relacao ao lodo seco. Este resultado foi possivel a
partir do resultado encontrado do valor de umidade do lodo de ETE, devido a
guantidade de cal utilizada ser em relacéo ao lodo seco.

Para se ter uma inertizacdo eficaz, o Conselho Nacional do Meio Ambiente -
CONAMA 375 e 380 (2006), preconiza que o pH tem que se manter 12 por 2 horas ou
11,5 por 48 horas apés a aplicacdo. Com esta concentracdo de 15% da cal que foi
utilizada, foi verificado que o lodo foi inertizado com eficacia.

Ap6bs a inertizagao, foi coletada uma amostra do lodo para medi¢éo do pH, para
investigar se estava de acordo com o0 CONAMA 375 e 380 (2006), sendo confirmado,
conforme apresentado na Tabela 13, onde o pH foi aferido numa média de 12,15; 7

horas ap0s a caleacdo, demonstrando que foi inertizado com sucesso.

Tabela 13. pH do lodo de ETE apés caleacao realizada na UENF.

ID pH (7h apds caleagao) pH (24h apos caleacéo)
1 12,14 10,68
2 12,20 11,61
3 12,25 11,61
4 12,07 11,50
5 12,12 11,31
6 12,30 10,90
7 12,01 11,13
Média 12,15 11,24

Fonte: Elaboracéo prépria.

A caleacao realizada no residuo de ETE na Concessionaria Aguas do Paraiba,
CAP, ETE de Chatuba de Campos dos Goytacazes, RJ (onde foi coletado o residuo)
se mostrou ineficaz uma vez que o pH aferia-se numa média de 7,66 (Tabela 14) e
este deveria estar aferindo 12 por 2h ou 11,5 por 48h, conforme mencionado
anteriormente. Como era esperado, o lodo coletado ndo estava inertizado, uma vez
que na ETE se realiza a descontaminagcdo de maneira aleatoria sem definir a

guantidade necessaria da cal a ser utilizada. A Tabela 14 mostra a medi¢cdo no
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momento da coleta, ou seja, assim que chegou no Laboratério de Solos do CCTA -
UENF.

Tabela 14. pH do lodo de ETE no momento da coleta.

pH no
ID instante da
coleta
1 7,40
2 7,81
3 7,78
Média 7,66

Fonte: Elaboragao prépria.

4.2 Andlise Microbioldgica

Por meio dos ensaios microbiologicos e teste bioquimico, andlises estas explicitas na
metodologia, foi possivel concluir a ndo ocorréncia do microrganismo salmonela sp., com isto
se confirmou o sucesso da inertizacao.

As placas que exibiram colbnias enegrecidas, foram separadas como suspeita de
serem salmonela sp. (Figura 28), esta coloracéo é caracteristica de bactérias que produzem
acido sulfidrico (H2S) como salmonela sp. e proteus sp., as que estavam isoladas foram
pescadas com al¢a de platina para realizar os testes bioquimicos: uréia, lisina e outros, como
o TSI por exemplo para confirmar, e foi concluido negativo para estes microrganismos,

demonstrando a eficacia da inertizacéo do residuo de ETE.

Fonte: Acervo da autora.
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4.3 Caracterizacdo das Matérias-Primas
4.3.1 Analise Mineralégica por Meio de Difracdo de Raios X (DRX)

A Tabela 15 apresenta os dados: mineral, formula quimica, ICDD-PDF e CSD
(Cambridge Structural Database) / COD (Crystallography Open Database) da
identificacdo de DRX das matérias-primas, para uma melhor compreensao das
identificacOes feitas.

Tabela 15. Dados utilizados na identificacdo das fases cristalinas por DRX das matérias-

primas.

Mineral Formula quimica PDF CSD
Anatasio TiO2 01-076-3177 172914
Anortita Ca(AlzSi20s) 01-070-0287 654

Calcita CaCos 01-071-3699 52151

Caulinita Al2(Si205)(0OH)4 01-078-1996 63192
Gibbsita Al(OH)s 01-076-3811 245301

Gipsita Ca(S0.) (H20)2 01-071-2701 409581

Microclinio KAISizOg 01-084-0709 201601
Muscovita KAI;SizAlO10(OH)2 01-076-0929 34921

Quartzo SiO2 01-070-8054 093974

Sepiolita H14Mg4023Sie 9011946*

Vermiculita  Mgs((AlSisO10)(OH))(H20) 01-076-6603 159384
Fonte: Elaboracédo prépria. *COD

Na Figura 29 é mostrado o difratograma de raios X e na Figura 30 a analise
guantitativa através do método de Rietveld da massa ceramica. Pode-se observar que
a massa ceramica foi constituida predominantemente de caulinita, 78,50%. Tendo
presenca de quartzo, 7,50%, gibbsita, 6,20%, muscovita, 5,20% e microclinio, 2,20%.
Foram também identificados tracos de anatasio, 0,10%, anortita, 0,10%, sepiolita,
0,10% e vermiculita, 0,10% (Rwp= 5,62, x? = 3,26 e Reragg= 0,98-5,28). A ocorréncia
da caulinita atua diretamente na plasticidade das massas argilosas, enquanto que o
quartzo reduz, promovendo equilibrio no processo de conformagdo. A gibbsita
contribui para o aumento da perda de massa durante a queima e da refratariedade
das argilas. A muscovita € um mineral com textura lamelar que pode ocasionar o
aparecimento de defeitos nas pecas ceramicas. A muscovita, desde que apresente
tamanho de particula reduzido, pode atuar como fundente devido a presenca de
oxidos alcalinos. Estes resultados estdo de acordo com a identificacdo da composicao
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quimica elementar por FRX (Tabela 16), além de corroborarem com os investigados
em literatura que abordam caracterizacdo mineralogica de argilas e massas argilosas
de Campos dos Goytacazes, RJ (ALEXANDRE, 1997 e 2000; VIEIRA et al., 2000;
TOLEDO, 2003; ALMEIDA et al., 2010; VIEIRA et al., 2011; BABISK et al., 2014;
COUTINHO et al., 2016).

- Anatasio

- Anortita

- Caulinita

- Gibbsita

- Microclinio
- Muscovita
- Quartzo

- Sepiolita

(o]
© O N o g b~ WN =

- Vermiculita

98 6 33

20 (graus)

Figura 29. Difratograma de raios X da massa ceramica.
Fonte: Elaborag&o propria.
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Figura 30. Andlise quantitativa utilizando refinamento Rietveld para a massa ceramica.
Fonte: Elaboragéo propria.

1 1 - Calcita

2 - Caulinita
3 - Gipsita

3 4 - Muscovita
5 - Quartzo

Figura 31. Difratograma de raios X do lodo de ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 32. Andlise quantitativa utilizando refinamento Rietveld para o R.ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.

A Figura 31 apresenta o difratograma de raios X e a Figura 32 a andlise
quantitativa através do método de Rietveld do residuo de ETE. Destaca-se que o
residuo de ETE foi constituido predominantemente de gipsita, 37,90% e calcita,
31,40%; apresentando teor de caulinita, 16,50%, muscovita, 7,90%, e quartzo, 6,30%

(Rwp = 5,55, 2= 3,34 e Reragg= 1,77-9,71).

A ocorréncia de gipsita e calcita, provavelmente se deram devido ao tratamento
que este residuo recebeu com hidroxido de calcio (cal hidratada) no processo de
desinfeccdo do lodo na ETE e no processo de inertizacdo no laboratério. Acredita-se
gue a presenca de caulinita, muscovita e quartzo, é proveniente de particulas de solo
carreadas pela agua, pois sdo minerais comuns na constituicdo de solos da regiéo,

conforme apresentado na Figura 29.

Os resultados encontrados na DRX das matérias-primas corroboram com a
composicdo quimica investigada por FRX mostrada na Tabela 20 e com os resultados
da analise mineraldgica feita em R.ETE estudado por Lin et al. (2006), Quesada et al.
(2011) e Silva et al. (2015).
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4.3.2 Composicdo Quimica

4.3.2.1 Analise Quimica Elementar por Fluorescéncia de Raios X (FRX)

Na Tabela 16 foi notado que a massa ceramica apresenta uma constituicdo
predominante de SiO2 (44,10%) e Al203 (35,50%). A silica apresenta-se normalmente
na forma de silica livre (quartzo) ou presente nos aluminossilicatos. A alumina, que foi
o0 segundo mais abundante, formou parte da estrutura dos aluminossilicatos

identificados, além do oxihidroxido de aluminio gibbsita.

Observaram se ainda na massa ceramica, as presencas de Fe203, K20, TiOz2 e
MgO que podem ocorrer em forma de impurezas e constituicdo dos minerais micaceos
(muscovita) e feldspatos (microclinio) identificados por DRX (Figura 29), destacando
que o oxido de potassio (K20) participou diretamente na formacdo da muscovita e do

microclinio.

Tabela 16. Composicdo quimica da massa ceramica (% em massa).

A|203 SiO» FesO3 K>O MgO Na,O CaOoO
35,50 44,10 3,30 0,82 0,85 0,22 0,21
PzOs Ti02 SO3 Zn0O ZrO, PF

0,11 1,10 <0,10 <0,10 <0,10 13,50

Fonte: Elaboracéo prépria. *PF: perda ao fogo.

Nas Tabelas 17-19 aparecem os resultados do FRX do residuo de ETE bruto
coletado em periodos distintos, sendo estes: lote 1: 13/12/2016; lote 2: 16/02/2017;
lote3: 27/04/2017. Foram realizados assim, em diversificados periodos, para averiguar

se haveria modificacdes nas caracteristicas do residuo.

Nota-se que praticamente ndo houve alteracdo dos Oxidos nos 3 lotes e em
comparacdo com o residuo inertizado que sera mostrado a seguir, com exce¢ao do
CaO que se apresentou 12,78%, além da PF 43,57% em massa do residuo de ETE
inertizado. Ja no residuo bruto o CaO se apresentou numa média de 2,70% e a PF
55,93% em massa do lodo de ETE. Isso se deu, possivelmente pela caleacéo

(inertizacdo) que foi realizada no R.ETE com hidroxido de célcio no laboratério.

Tabela 17. Composicao quimica do lodo de ETE (bruto) lote 1 (% em massa).

Al>O3 SiO> Fe>O3 K>0O MgO Na.O CaO
8,80 13,30 5,50 0,40 0,86 0,22 2,90
P>0Os5 T|02 SO3 Zn0O ZrOs PF

1,70 0,44 9,80 <0,10 <0,10 55,90

Fonte: Elaboracédo prépria. *PF: perda ao fogo.
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Tabela 18. Composicdo quimica do lodo de ETE (bruto) lote 2 (% em massa).

Al2O3 SiO2 Fe203 K20 MgO Na:O CaO
9,30 16,10 5,60 0,68 0,97 0,37 2,30
P20s TiO2 SOz Zn0O ZrO; PF

2,60 0,47 6,80 <0,10 <0,10 54,50

Fonte: Elaboracéo prépria. *PF: perda ao fogo.

Tabela 19. Composicdo quimica do lodo de ETE (bruto) lote 3 (% em massa).

Al2O3 SiO: Fe203 K20 MgO Na.O CaO
8,30 13,90 4,80 0,47 0,84 0,24 2,90
P20Os TiO2 SOs Zn0O ZrO; PF

1,70 0,47 8,70 <0,10 <0,10 57,40

Fonte: Elaboracéo prépria. *PF: perda ao fogo.

Foi observado na Tabela 20 que o residuo de ETE inertizado apresentou
elevada perda ao fogo, na ordem de 43,57% em massa, isto se deu principalmente a
oxidacdo da matéria organica, bem como a perda de agua de constituicdo dos
argilominerais, desidratacdo de hidroxidos (OLIVEIRA et al., 2004) e liberacdes
decorrentes das alteracdes estruturais do carbonato (SILVA et al., 2015) e gipsita.

A elevada perda ao fogo sugere ser uma desvantagem durante o processo de
gueima da ceramica, devido a possibilidade de aumentar a porosidade da ceramica
assim como a retracédo elevada das pecas; em contrapartida, o uso do R.ETE em
ceramica vermelha proporciona economia energética, ocasionado pela liberacdo de
calor na queima do mesmo, conforme mostrado adiante na analise térmica e na
investigacao energética e econdmica do R.ETE.

O lodo de ETE é constituido essencialmente por SiO2, CaO, Al203 e Fe203, que
corresponderam a cerca de 43,65%, com predominancia de silica e 6xido de calcio.
Ainda foi identificada a presenca de P20s, MgO, K20 e TiO2. Todos os compostos
detectados estavam presentes no residuo de ETE associados aos minerais
identificados por DRX (Figura 31), como por exemplo, a alumina e a silica podendo

estar associados formando a caulinita e a muscovita.

Tabela 20. Composicao quimica do lodo de ETE inertizado (% em massa).

A|2Os SiOz Fezos K>O MgO MnO Na,O CaO P205

8,83 14,26 7,78 0,71 0,76 < 0,05 0,19 12,78 2,04

TiO> BaO C0O,03 Cr,03 PbO SrO ZnO Zr%+H PF
2

0,63 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 0,11 <0,10 43,57

Fonte: Elaboracéo prépria. *PF: perda ao fogo.
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Pode-se observar que o residuo de ETE apresenta baixo teor de 6xido fundente
(K20) exceto 6xido de célcio e ferro. A presenca destes elementos € justificada pelo
uso do floculante a base de cloreto, no tratamento do efluente e pela prépria
composicao deste, o qual contém materiais em suspensdo, como areia e materiais

argilosos.

Foram observadas pequenas, mas importantes diferencas na composicao
guimica da massa ceramica e do R.ETE, essas citadas anteriormente em suas

respectivas discussoes.

Os solos da regido de Campos dos Goytacazes-RJ sdo provenientes de
sedimentos quaternarios, originados de processos de decantacdo de material silico-
argiloso da carga de suspenséo, apos eventos de enchentes do Rio Paraiba do Sul
(HOLANDA & VIEIRA, 2002). Vale atentar, que a retirada de &agua para o
abastecimento do municipio é através do Rio Paraiba. Isto justifica o fato da
constituicdo do residuo de ETE ser semelhante as argilas usadas no polo de ceramica

da regido de Campos dos Goytacazes, RJ.

4.3.2.2 Espectrometria de Emissao Atdmica com Plasma (ICP)

A Tabela 21 apresenta os resultados da analise quimica elementar por ICP do
R.ETE. Nota-se que N, P20s, Ca, S, C e Fe sdo os compostos predominantes e a

presenca destes elementos justifica a ocorréncia e identificacdo dos picos de raios X.

Tabela 21. Composi¢do quimica (analise elementar do lodo de ETE).

Parametros Unidades Lodo
pH - 8,00
U % 38,20
N a/kg 15,75
P20s a/kg 13,40
K20 a/kg 1,47
Ca o/kg 111,70
Mg a/kg 3,07
S a/kg 12,53
C o/kg 129,60
Fe a/kg 40,300
Cd o/kg 0,000214
Cr a/kg 0,000268
Pb o/kg 0,00022

Fonte: Elaboracéo prépria.
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Foi observada a presenca de metais pesados, embora estes elementos néo se
apresentem em valores significativos, sdo estes: chumbo (Pb), cromo (Cr) e cadmio
(Cd). Os teores de metais pesados aqui citados estdo de acordo com a norma NBR
ABNT, 10005; conforme apresentado na analise de lixiviacdo (Tabela 27), ficando
abaixo do maximo permitido por norma.

A Tabela 21 também apresenta algumas caracteristicas relevantes do residuo
de ETE, o pH do lodo de ETE se apresenta na ordem de 8,00; o que pode ser
considerado como média acidez de acordo com a EMBRAPA (1999). Os resultados
também mostram que o residuo de ETE apresenta elevados valores de matéria
organica e de carbono, os valores da matéria organica estédo relacionados com os
valores de carbono e ambos se apresentam na ordem de 129,60g/kg, em torno de
39,39%.

A matéria organica encontrada no residuo contribui para aumentar a
plasticidade da massa. Em geral, a matéria organica ocorre em massas argilosas na

forma de linhito, ceras e derivados de &cidos humicos (OLIVEIRA et al., 2004).

4.3.3 Poder Calorifico

O poder calorifico de um material € expresso pelo contetdo de energia que é
liberada quando o material é queimado no ar. Divide-se em poder calorifico superior
(PCS) e inferior (PCI). O poder calorifico superior, refere-se a quantidade de calorias
liberadas por um material em sua combustdo completa, expresso em calorias por
grama (cal/g) ou quilocaloria/quilograma (kcal/kg). Quanto maior for este parametro,
maior sera a energia contida no combustivel (CARVALHO JUNIOR, 2010).

No PCS a agua formada durante o processo de combustdo é condensada,
recuperando o calor derivado da condensacgao (QUIRINO et al., 2005). A quantidade
de calor liberado durante a condensacdo do vapor de agua e arrefecimento dos
produtos da combustéo é considerada até 25°C (SOUZA, 2010).

A Tabela 22 mostra os valores do PCS e PCI do lodo de ETE inertizado e bruto.
O PCS encontrado no residuo de ETE inertizado foi de 1.158kcal/kg e o PCI foi
1.030kcal/kg. Ja os valores encontrados para o lodo de ETE bruto, o PCS foi
2.691kcal/kg e PCI foi 2.474kcal/kg. Nota-se que o PCS e o PCI do R.ETE bruto
apresentaram em maior valor em relacdo ao inertizado, isto esta relacionado com o

teor de carbono total e da matéria organica presente no residuo.
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Os valores de poder calorifico estdo diretamente relacionados com o teor de
carbono e da matéria organica presente no residuo, o resultado encontrado do
carbono total e da matéria organica para o lodo de ETE na analise elementar (Tabela

19), se apresentou em torno de 39,39% em massa.

Tabela 22. Poder calorifico superior (PCS) e inferior (PCI) do Lodo de ETE inertizado e
bruto.

PCS PCI
Lodo de ETE inertizado 1.158kcall/kg 1.030kcal/kg
Lodo de ETE bruto 2.691kcal/kg 2.474kcallkg

Fonte: Elaboracéo prépria.

O elevado teor de carbono indica que a combustdo do material ocorre
rapidamente e a liberacdo de energia durante o processo de queima torna o lodo de
ETE um residuo atrativo para o processo de queima da ceramica pois, durante esse
processo ha economia de energia devido a queima da ceramica ocorrer em menor

tempo em funcéo da reacdo exotérmica que ocorre N0 Processo.

4.3.4 Espectrometria de Massa por Impacto Eletrédnico das Matérias-Primas

Os resultados da analise térmica (TG/DTG) e de espectrometria de massa (MS)
por impacto eletrénico da massa ceramica e do residuo de ETE, respectivamente sao
mostrados nas Figuras 33 (A e B) e 34 (A e B).

Os principais fragmentos até 200 u.m.a, detectados por espectrometria de
massas para a massa ceramica correspondem as relacdes m/z 18 proveniente da
agua associada ao processo de desidroxilagéo da gibbsita e caulinita, anteriormente
identificados na analise de DRX. O fragmento com a relacédo m/z 44 é relativo ao CO:2
responsavel pelo aumento da porosidade da ceramica durante a queima. O lodo ETE,
residuo gerado nos processos de tratamento de esgoto, é constituido por substancias
hamicas, complexa mistura contendo grupamentos carboxilas e fendlicos, assim como
outros residuos inorganicos, os quais no presente estudo foram identificados com a
técnica de FRX (Tabela 20).

Os residuos humicos geram diversos subprodutos num faixa de temperatura
relativamente estreita devido a um processo exotérmico de degradacéo térmica no

qual se formam subprodutos tais como metil benzeno, monémeros de lignina e


https://pt.wikipedia.org/wiki/Subst%C3%A2ncias_h%C3%BAmicas
https://pt.wikipedia.org/wiki/Subst%C3%A2ncias_h%C3%BAmicas
https://pt.wikipedia.org/wiki/Carboxila
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aldeidos entre outros. Este comportamento deve gerar um termograma com sinais
largas pouco resolvidas como observado na Figura 34 A e B na faixa de temperatura
250-450°C. A natureza exotérmica deste processo foi constatada na analise por

calorimetria exploratoria diferencial (Figura 41).

A posterior ionizacdo destes subprodutos no sistema acoplado (TG/MS) por
impacto eletrbnico na unidade MS, geraram os fragmentos m/z 44 provenientes de
aldeidos com Cs4 ou maior numero de atomos de carbono, devido a quebras com
rearranjos do tipo McLafferty a partir de ligagdes C-C com substituinte em a, B a
carbonila as quais geram fragmentos do tipo CsHs, C2H4O (SILVERSTEIN &
WEBSTER, 2000). A esta relacdo m/z 44 também esta associado a presenca de CO2
gerado a maior temperatura no processo de degradacao térmica pelos carbonatos
presentes no lodo de ETE como identificado pela FRX. Os aldeidos lineares geraram
0s sinais m/z M-28 (eliminacdo de etileno) e M-44 (perda de CH2=CH-OH). Os
fragmentos m/z 18 registrados estdo associados a formacao da H20 provenientes de

diferentes mecanismos de fragmentacao.



95

0.10
100 +—
. 5}
F008 =
3
90 =
5 » 2
2 006 &
o e)
w
! o
g = .
F004 B
{ >
g~
@
70 a
~0.02
60 ~—0.00
30 230 430 630 83
Universal V4 5A TA Instruments
Temperatura (°C)
Figura 33 (A)
0,00E+000
2,10E-011
@
Q ]
c
© 1
2
T 1,80E-011
g el A 4 -3,00E-013
Q
o
o ]
©
S
S 1,50E-011
©
‘®
S |
= - -6,00E-013
1,20E-011
T T T T T T T T T T T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
tempo (s)
Figura 33 (B)

Figura 33. (A e B). Curvas TG/DTG e espectrometria de massa por impacto eletrénico
respectivamente da massa ceramica.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 34. (A e B). Curvas TG/DTG e espectrometria de massa por impacto eletrénico

respectivamente do R.ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.
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4.3.5 Andlise de Dilatometria

A Figura 35 apresenta a curva dilatométrica da massa ceramica. Observa-se
um inicio de elevada retracdo entre 100-200°C associada a evaporacdo de agua
presente na peca conformada, bem como agua adsorvida (VIEIRA et al., 2008).
Depois desta retragcdo inicial, a amostra ceramica sofre uma leve dilatagéo térmica,
que vai até em torno de 500°C seguida de retracdo até por volta de 570°C; nestas
faixas de temperatura ocorrem, além da oxidacdo da matéria organica, as
desidroxilacGes da gibbsita seguida da caulinita, perdendo agua estrutural dos grupos
hidroxilas formando a metacaulinita (MEYERS; SPEYER, 2003). Por volta de 570-
620°C relacionada a transformacéo alotrépica do quartzo (ESCALERA et al., 2012),
com consequente aumento de volume, ocorre uma expansao térmica. Apods, se inicia
0S mecanismos de sinterizacdo e a partir de aproximadamente 950°C se inicia a
formacdo de fase liqguida (MEYERS; SPEYER, 2003; VIEIRA et al., 2008).
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Figura 35. Curva dilatométrica da massa ceramica.
Fonte: Elaboracgéo propria.

A curva dilatométrica do R.ETE (Figura 36), mostrou um inicio de retracéo por
volta de 250°C associada ao inicio da perda de agua de transformacéo da gipsita em
anidrita, identificadas na DRX do residuo. Manteve-se uma discreta retracdo até por
volta de 700°C ainda associada a oxidacdo da matéria organica, seguida de
acentuada retracéo até 1100°C, relacionada a decomposicéo de carbonato e sulfato

(SILVA et al., 2015) presentes na amostra, identificados por DRX.
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Figura 36. Curva dilatométrica do R.ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.3.6 Analise Térmica (DSC/TG)

Foram apontadas na Figura 37 as curvas DSC/TG/DTG da massa ceramica.
Nota-se que ocorrem trés eventos endotérmicos e um exotérmico seguidos de uma
perda de massa total de aproximadamente 14%, corroborando com o percentual
encontrado de perda ao fogo, 13,50%, apresentado no Item 4.3.2. O primeiro evento
ocorre por volta da temperatura de 70°C, com uma perda de massa de 2% relacionado
a perda de 4gua fisicamente adsorvida. O segundo evento ocorre em torno de 250°C,
com uma perda de massa de 2% associada a perda de agua de hidréxidos de aluminio
(gibbsita). O terceiro evento ocorre em torno de 500°C, com maior perda de massa,
10%, relacionado a eliminacdo das hidroxilas da caulinita (VIEIRA et al., 2011). O
pequeno evento exotérmico aproximadamente a 950°C caracteristico da formacéao de

novas fases, como a nucleacéo da mullita, oriunda da metacaulinita.



99

ii'llimade_ calor (Wig)
Denvada do peso (%/°C)

1 -0.02

S0 20 s s & o0 1200

Lirrversal W4, 58 TA Instrumsnti

Froue Temperatura (°C)

Figura 37. Curvas de DSC/TG da massa ceramica.
Fonte: Elaborag&o propria.
As Figuras 38-40 mostram as curvas DSC/TG/DTG do residuo de ETE bruto
tendo sido coletados em periodos distintos, lote 1: 13/12/2016; lote 2: 16/02/2017 e
lote 3: 27/04/2017, estes sem passar pelo o processo de inertizacdo apos a coleta, no

laboratorio.

Foi notado que as caracteristicas do lodo bruto nos trés lotes se apresentaram
semelhantes entre si e ao do lodo inertizado, ou seja, exibiram elevada perda de
massa, conforme corroborado na andlise quimica elementar por FRX onde mostrou
uma elevada perda ao fogo, associada a presenca de matéria organica no residuo,
assim como a perda de agua de constituicdo dos argilominerais, desidratacao de
hidroxidos (OLIVEIRA et al., 2004) e liberacdes decorrentes das alteracdes estruturais
do carbonato (SILVA et al., 2015) e da gipsita. Alem de ser verificado que liberou calor
na queima, proveniente da matéria organica, fato que proporciona economia

energeética.
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Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 40. Curvas de DSC/TG do R.ETE Lote 3.
Fonte: Elaboracgéo propria.

Na Figura 41 foram observadas as curvas DSC/TG/DTG do residuo de ETE
inertizado em laborat6rio logo apds a coleta. Pode-se perceber que ha dois picos bem
definidos, sendo estes, eventos endotérmicos ocorrendo entre 50 e 150°C
correspondendo a uma perda de massa de 6%; o primeiro, ocorre em torno de 65°C
caracteristico da perda de agua fisicamente adsorvida. O segundo evento ocorre em
torno de 138°C associado a perda de agua de cristalizacdo do constituinte principal
gipsita (TODOR, 1976), conforme identificado na DRX. Em seguida, a 300°C ocorre
um evento exotérmico com perda de massa de 24%, relacionado com a oxidacéo da
matéria organica. Em torno de 740°C ocorre um evento endotérmico, com perda de
massa de 11%, decorrente da decomposicdo de carbonato de calcio, CaCOs
(TODOR, 1976; VIEIRA et al., 2016; AREIAS et al., 2017).

Estes resultados mostram que o residuo de ETE libera calor numa faixa de
temperatura compreendida entre aproximadamente 50 a 750°C, com picos ja
descritos. Este calor liberado contribui para a economia de energia no processo de
gueima da ceramica, cujos resultados comprobatorios sdo apresentados no Item 7.9,

apesar da matéria organica deste material promover a porosidade da ceramica.
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Figura 41. Curvas de DSC/TG do R.ETE inertizado.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.3.7 Andlise Granulométrica

As curvas granulométricas da massa ceramica e do residuo de ETE sé&o
mostradas na Figura 42. Por meio desta, foi observado que a massa ceramica exibe
tamanho de particulas compreendendo 0,0013 - 0,84mm, jA o residuo de ETE
apresenta particulas com tamanho de 0,0015 - 0,84mm cuja faixa granulométrica é
compativel com as matérias-primas utilizadas na industria ceramica (VIEIRA et al.,
2005; VIEIRA et al., 2011). Isto significa que o residuo de ETE & semelhante em
tamanho de particulas em comparacédo com a matéria-prima tradicional para produzir
ceramica vermelha.
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Figura 42. Distribuicdo de tamanho de particulas da massa ceramica e do lodo de ETE.
Fonte: Elaboragao propria.

Através da analise granulométrica (Tabela 23) foi possivel perceber que a
massa ceramica apresentou 21,1% de teor de fracao areia (qQue sao as particulas que
compreendem tamanho > 20um), 25,7% de fracdo silte (que sé@o as particulas que
compreendem tamanho 2-20um) e 53,1% de fracéo argila (que sao as particulas que
compreendem tamanho < 2um), apresentando 2,63g/cm?® de densidade real dos
graos. O lodo de ETE exibiu 33,4% de teor de fracdo areia, 64,8% de fracao silte e

1,8% de fracéo argila, apresentando 2,50g/cm? de densidade real dos gréos.

Tabela 23. Composicdo granulométrica das matérias-primas.

Composicao granulométrica (%)

Matéria-prima <2um 2-20pum >20um
Massa ceramica 53,1 25,7 21,1
R.ETE 1,8 64,8 33,4

Fonte: Elaboracéo prépria.

O diagrama de Winkler (WINKLER, 1954), como mostrado na Figura 43 é
utilizado nos estudos de granulometria para ceramicas, pois define a distribuicdo dos

materiais plasticos e desplastificantes, definindo zonas de granulometria mais
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adequadas para produtos de ceramica vermelha, tais como produtos de dificil
producao, regido A, telhas, regido B, blocos vazados, regido C e tijolo macico, regiédo
D.

De acordo com o Diagrama de Winkler, a massa ceramica utilizada neste
estudo esté localizada fora das regides apropriadas para fabricacdo de ceramica
vermelha, devido ao excesso de particulas com diametro <2um, associadas,
sobretudo, aos argilominerais. Ja o residuo, apresenta uma granulometria mais
grosseira que a massa ceramica, localizando-se na parte inferior do diagrama,
proximo ao vértice 2-20um. Entretanto, essa caracteristica do residuo de ETE néo é
prejudicial a massa ceramica, pois com esta caracteristica a incorporacdo do residuo
corrige a plasticidade da massa ceramica, além dos resultados encontrados das
propriedades tecnoldgicas deste estudo, terem sido satisfatérios, sendo possivel a

incorporacao deste residuo a massa ceramica.
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Figura 43. Localizag&o da massa ceramica e do R.ETE no diagrama de Winkler.
Fonte: Elaboracao propria.
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4.3.8 Analise de Superficie Especifica (SE)

As Figuras 44 e 45 mostram os resultados do ensaio da CTC da massa
ceramica e do R.ETE. A partir dos resultados obtidos da CTC (Equacédo 1), foi
determinada a superficie especifica (SE) total das matérias-primas, pelo método de

azul de metileno (A.M.), através da Equacéao 2.

Figura 44. Resultado do ensaio da capacidade de troca cationica da massa ceramica.
Fonte: Elaboracao prépria.

Figura 45. Resultado do ensaio da capacidade de troca catiénica do R.ETE.
Fonte: Elaboracéo propria.

A Tabela 24 apresenta os valores da CTC e da SE total das matérias-primas
pelo método de A. M., bem como a SE externa da massa ceramica. Verificou-se que
o lodo de ETE apresentou CTC 48,60meg/100g e a massa ceramica 13,50meq/100g.
Nota-se que os valores de SE total pelo método azul de metileno para o lodo de ETE
foi de 379,28m?/g e para a massa ceramica 105,36m?/g. Foi identificado ainda o valor



106

de 20,00m?/g da SE externa, pelo método de BET para a massa ceramica. O valor
determinado € esperado para esse tipo de material (GROHMANN, 1972; CORDEIRO,
2010). Observa-se que o valor da SE total pela técnica AM do residuo apresentou
maior valor em comparacdo com a massa ceramica, este fato ocorre quando o
material apresenta maior concentracdo de matéria organica assim como maiores
teores de Oxidos de ferro (GROHMANN, 1972), como foi o caso do lodo de ETE.

Tabela 24. Valores de capacidade de troca catibnica (CTC) e da superficie especifica pelos
métodos azul de metileno e BET.

Superficie S
CTC (meq/1009) X - Especifica
Amostras Especifica
Total - A M (m?/g) Externa - BET
(m?qg)
Lodo de ETE 48,60 379,28 -
Massa ceramica 13,50 105,36 20,00

Fonte: Elaboragéo prépria.

4.3.9 Analise Morfologica por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Na Figura 46 (A e B) sdo apresentados os aspectos morfolégicos obtidos por
MEV das matérias-primas investigadas, massa ceramica e residuo de ETE,
respectivamente. Nota-se que as matérias-primas apresentam particulas finas
aglomeradas, constituindo placas de lamelas com perfil irregular, possivelmente do
argilomineral caulinita, como pode ser comprovada sua presenca através do DRX
(Figuras 29 e 31).

Observa-se que as particulas menores encontram-se aderidas as particulas
maiores ou formando aglomerados. Além disso, € notado também a larga distribuicéo
de tamanho de particulas das matérias-primas, corroborando os dados

granulométricos destas (Figura 42).
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Figura 46. (A e B) Micrografias de MEV da massa ceramica e do R.ETE respectivamente.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.4 Plasticidade das Composicdes

A Figura 47 indica a localizacdo das composicdes estudadas através do limite
de plasticidade de Atterberg (MARSIGLI & DONDI, 1997). E possivel obter por meio
desta técnica um progndstico da etapa de conformacao, estudando a trabalhabilidade
de extrusdo das formulacfes, ou seja, indicacdo das regides de extrusdo aceitavel e
otima.

Nota-se que as composi¢cdes com 0 e 3% de incorporacdo do residuo
localizam-se na regido de extrusdo 6tima, ja as composi¢cdes com 5, 10 e 15% de
incorporacdo localizam-se na regido de extrusdo aceitdvel mostrando que o
aproveitamento deste residuo em ceramica vermelha pode ser realizado nas
composi¢des aqui investigadas de maneira que ndo compromete a trabalhabilidade

da formulacao.

Foi percebido que a incorporacdo do residuo modificou 0 comportamento da
plasticidade da massa ceramica. Possivelmente, isto é devido o residuo de ETE
possuir elevado teor de matéria orgéanica, além de ser rico em particulas finas
pertencentes ao argilomineral identificado no lodo. Este resultado € corroborado pelas

analises quimica e mineralogica.
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Figura 47. Prognéstico de extrusdo por meio dos Limites de Atterberg.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.5 Ensaios Fisicos e Mecanicos dos Corpos de Prova
4.5.1 Massa Especifica Aparente a Seco e Densidade Relativa

A Figura 48 apresenta a massa especifica a seco em funcéo das composicoes
averiguadas.

Como o lodo apresenta uma densidade real diferente da massa argilosa, o grau
de empacotamento a seco das ceramicas deve ser avaliado através da densidade
relativa.

A densidade real encontrada para o residuo de ETE foi 2,50g/cm?3. Isso se
aproxima do valor encontrado de 2,63g/cm?3 para a massa ceramica e indica uma
expectativa de boa compatibilidade durante os processos de mistura e conformacéo
das massas, além de esperar uma reducdo na densidade a seco do material. Com a
adicdo de lodo ha uma reducédo de 6,04% na massa especifica a seco entre as
ceramicas de composicdo de 0% e 15%, indo de (1,82 + 0,01) g/cm? para 0% a (1,71
+0,01) g/cm? para 15%.
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Figura 48. Massa especifica aparente a seco em funcéo da adicao do R.ETE.
Fonte: Elaboracgéo propria.

A densidade relativa (Figura 49) para as amostras com 0% de incorporacéo de
residuo apresentou uma média de 0,69; para as de 3%, uma média de 0,79; para as
de 5%, uma média de 0,83; para as de 10%, uma média de 0,98; para as de 15%,
uma média de 1,13. Tais elevagdes dos valores sao justificadas pelo método adotado
para o célculo, utilizando como denominador da Equacéo (5) uma composicao da

densidade real da massa ceramica e do lodo de ETE e suas respectivas propor¢oes.
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Figura 49. Densidade relativa em funcdo adicdo do R.ETE.
Fonte: Elaboracgéo propria.

4.5.2 Massa Especifica de Queima

Na Figura 50 é indicada a massa especifica de queima em funcdo da adi¢céao
do R.ETE e da temperatura de queima das ceramicas. Foi possivel observar que a
incorporacao de lodo tendeu a reduzir o valor da massa especifica da ceramica para
as temperaturas investigadas. Este resultado € atribuido a maior porosidade a seco
das ceramicas com lodo e a significativa perda de massa que ocorre durante a queima.
Vale destacar que em funcéo da temperatura de queima para todas as composi¢oes,
a massa especifica aumenta. Isto ocorre provavelmente devido aos mecanismos de

sinterizacao.
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Figura 50. Massa especifica de queima em fungéo da adi¢cdo do R.ETE e da temperatura de
queima.
Fonte: Elaboragao propria.

4.5.3 Retragéo Linear de Queima

As retragOes lineares de queima (Ryq) das amostras ceramicas estao
mostradas na Figura 51. Sao provenientes além da sinterizacdo, da ocorréncia de
decomposicdo e transformacdes de fases durante o aquecimento. A sinterizacéo
tende a fechar os poros do corpo conformado, o que € acompanhado por retracédo
linear. Entretanto, a extensao desta retracdo depende dos efeitos das demais reacdes

sobre as dimensodes da estrutura.

O mecanismo de RL se d4, principalmente, pela aproximacéao e aderéncia das
particulas durante o processo de sinterizacdo, além da perda ao fogo (MONTEIRO &
VIEIRA, 2002).
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Figura 51. Retracdo Linear em funcdo do teor de R.ETE incorporado e da temperatura de
gueima.
Fonte: Elaboragao propria.

Nota-se que nas temperaturas de 800 e 900°C, ha variacdo insignificante da
R4 da pega ceramica com a incorporagao do R.ETE. Observa-se ainda, que nessas
temperaturas as amostras sem incorporacdo de R.ETE (0%) ndo retrairam, como
também a incorporacdo de 3% queimados a 800°C, porque as principais
transformacdes nestas incorporacdes com perda de massa substancial ocorreram até
aproximadamente 700°C, com oxidacdo de matéria organica, desidroxilacdo de
hidroxidos e argilominerais. No entanto, para as demais incorporacoes até 15%, houve
um relativo aumento da retracao linear, em funcdo da decomposigéo da calcita e da

transformacao da gipsita em anidrita neste intervalo de temperatura.

A partir de 1000°C pode-se notar o brusco incremento da retracao linear para
todas as amostras. Ressalta-se que o R.ETE pode atuar como fase viscosa causadora
de sinterizacéo, inclusive reduzindo a temperatura de ocorréncia. Quanto menor sua
viscosidade, melhor esta fase podera infiltrar na porosidade e promover a densificacéo

da estrutura.
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A sinterizagéo, seja por qual mecanismo que ocorra, tende a diminuir a area
superficial do corpo. Isto inclui a diminuicdo de volume dos poros. Como
consequéncia, a estrutura contrai. Quanto mais avancada € a sinterizacdo, maior sera
a retracao linear e a reducado da absorcao de agua, uma vez que a absorcao de agua
€ uma medicdo do volume dos poros interligados com a superficie da amostra,
denominada porosidade aberta. As medidas de retracédo linear e de absorcao de agua
estdo, portanto, diretamente correlacionadas. Para as composicdes utilizadas com a
adicdo do R.ETE, a absorcao de agua diminuiu, como sera visto a seguir; enguanto a

retracdo linear aumentou com o aumento da temperatura de sinterizagao.

4.5.3 Absorcéo de Agua

A absorcdo de agua (AA) das amostras ceramicas é apontada na Figura 52.
Foi percebido que a absor¢cado de &gua reduziu com incremento da temperatura de
queima. Nota-se também que a incorporacao de lodo aumenta a absor¢cdo de agua
da ceramica. Estes resultados foram ratificados por (MONTERO, et al., 2009; WENG
et al., 2003).

Este aumento é de aproximadamente 16,81; 8,97 e de 6,88%, para 15% de uso
do lodo nas temperaturas de 800, 900 e 1100°C, respectivamente. Na temperatura de
gueima de 1000°C houve uma reducdo na absorcdo de agua de aproximadamente
1,10%, para incorporacdo maxima do R.ETE (15%).

Os resultados indicam que na temperatura mais elevada (1100°C), os éxidos
fundentes presentes na massa formaram fase liquida, em temperaturas anteriores
(£1050°C) preenchendo os poros e densificando a pecga, o que resulta, de forma geral,
em uma diminui¢cdo na absorcdo de 4gua para as composi¢des incorporadas.

O indice de absorcao de agua, segundo a norma NBR ABNT 15270-1 (2005),
nao deveria ser inferior a 8% nem superior a 22% para tijolos. O seu texto foi
atualizado em 29/11/2017 e passou a ser 25% o limite maximo permitido, NBR ABNT
15270-1 (2017) e o limite maximo admissivel da absorcdo de agua para telhas
ceramicas é de 20% conforme NBR ABNT 15310 (2009). E possivel observar que os
valores de AA de todas as pecas, nas temperaturas de 800 e 900°C nao se
enquadraram na norma para fabricagéo de telhas, mas atendem a especificacao do
limite permitido para tijolos.
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Figura 52. Absorcao de agua em funcéo do teor do R.ETE incorporado e da temperatura de
queima.
Fonte: Elaboragéo propria.

Foi notado na temperatura de queima de 1000°C que praticamente ndo houve
alteracdo da absorcao de agua com o aumento do teor do R.ETE adicionado a massa,
com excecdo da composicao de 5%, alias vale destacar que a composicao de 5%
apresentou queda da AA com o aumento da temperatura. Na queima de 1100°C a
absorcdo de dgua aumentou com o aumento do residuo incorporado, com excecao

da composicéo de 5%.

Mas isso nao foi um impedimento no uso do lodo de ETE em ceramica
vermelha, pois todas as pecas ficaram dentro de valores permitidos de confeccéo de
produtos ceramicos, segundo norma brasileira, para queima nessas temperaturas.
Sendo assim, todas as pecas ceramicas queimadas nas temperaturas investigadas
atenderam especificacdo para blocos de vedacdo, ja para telhas, somente as pecas

ceramicas queimadas a 1000 e 1100°C.
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4.5.4. Tensao de Ruptura a Flexao

A Figura 53 mostra a resisténcia a flexdo (RF) das amostras ceramicas. A
resisténcia a flexdo para as amostras queimadas a 800°C apresentaram uma média
de 4,37-7,81MPa, as queimadas a 900°C apresentaram 4,96-9,10MPa, queimadas a
1000°C apresentaram 6,57-12,94MPa e as queimadas a 1100°C apresentaram média
7,70-12,96MPa.
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Figura 53. Tensdo de Ruptura a Flexdo em funcdo do teor do R.ETE incorporado e da
temperatura de queima.
Fonte: Elaboragéo propria.

Santos (1989) recomenda como especificacdes técnicas os seguintes valores
minimos de resisténcia a flexdo para a fabricacdo de pecas ceramicas: tijolos de
alvenaria (2MPa), tijolos furados (5,5MPa) e telhas (6,5MPa).

Considerando tais especificacbes (SANTOS, 1989), as pecas ceramicas
incorporadas com lodo de ETE em todas as temperaturas investigadas superaram a
resisténcia minima desejada para fabricagéo de tijolos de alvenaria, bem como para
tijolos furados, com excecdo da composicdo de 3% para queima a 800°C que néo
ultrapassou o valor para tijolos furados (5,5MPa). Verificou-se ainda que as pecas de

5, 10 e 15% de incorporacao do R.ETE queimadas nas temperaturas de 800 e 900°C,
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bem como todas as pecas, queimadas nas temperaturas de 1000 e 1100°C atenderam
a especificacado recomendada para a fabricacao de telhas; 6,5MPa. Pode se observar
gue a incorporacao do residuo atuou na melhoria da resisténcia mecéanica da massa
ceramica em funcao da temperatura. Estes resultados sdo devidos, provavelmente,
pela contribuicdo dos constituintes fundente do residuo que favoreceu uma reducéo

na absorcao de 4gua.

Assim, a incorporacdo do R.ETE e o0 aumento de temperatura de queima
aumentaram a resisténcia mecanica. Tais resultados foram os mesmos preconizados
por Mymrim et al. (2014) e Silva et al. (2015).

4.6 Diagrama de Weibull

O parametro de Weibull é considerado uma espécie de risco de ruptura do
material, além de ser aditivo e um critério importante na confiabilidade de materiais
ceramicos. Este parémetro caracteriza o espalhamento dos dados de resisténcia
mecanica das pecas de ceramica vermelha. A tensdo caracteristica € um parametro
de localizacao, na qual a probabilidade de falha é de 63,20% (DODSON, 2006).

S&o apresentados nas Figuras 54-66 os dados de distribuicdo de Weibull. A
probabilidade de falha das composi¢cdes e temperaturas investigadas € apresentada
nas Figuras 55, 58, 61 e 64, onde a resisténcia a flexdo variou de cerca de 4,37 a

12,96MPa para as amostras investigadas.

Conforme relatado anteriormente, pode-se observar que com o aumento do
teor do lodo levou ao aumento da resisténcia a flexdo. Mais processamento estatistico
destes dados sdo mostrados nas Figuras 56, 59, 62 e 65, onde fornece a equacéo

com a inclinacdo, que é um parametro importante.

O modulo de Weibull (MW ou B) esta resumido na Figura 54 (para as
composicoes de todas temperaturas investigadas) e individualizado nas Figuras 57,
60, 63 e 66 respectivamente, das composicdes e de cada temperatura estudada. Os
modulos sédo apresentados na Tabela 25.

Portanto, os valores do MW obtidos nesta pesquisa estdo compreendidos na
faixa 2,31-16,18. Estes valores se situam dentro da faixa para materiais ceramicos,

gue de acordo com Thurler (1999), deve se apresentar 3 < 3 < 15, com excecédo para



117

as amostras de 15% a 900 e 1000°C como também para as de 5% a 1100°C,
provavelmente devido a baixa confiabilidade das medi¢Bes por causa das complexas
interacOes entre as misturas e fases e por poros no interior das pecas, provocados
pelas liberacbes gasosas na decomposicdo de alguns constituintes do residuo,

deixando-a com uma estrutura mais heterogénea (DAVILA et al., 2018).

Ademais, observa-se uma dispersao dos valores; para o parametro de Weibull,
os valores para ceramicas produzidas com as argilas de Campos dos Goytacazes, RJ
sao relativamente altos, situando-se na faixa de 8,80 a 13,80 (THURLER, 1999). As
amostras ceramicas queimadas nas temperaturas investigadas nesta pesquisa, se
enquadraram dentro deste intervalo, com excecao de algumas composi¢cdes, como

relacionadas anteriormente.

Tabela 25. Modulo de Weibull das composi¢des e temperaturas estudadas.

Médulo de Weibull das composices e temperaturas investigadas

Temperatura de queima das
amostras (°C)
Composicéo (% em massado R. ETE) 800 900 1000 1100

0 6,73 11,17 10,21 14,45
3 8,68 9,66 11,38 15,65
5 5,56 5,37 4,29 2,46
10 733 12,98 881 16,18
15 9,99 2,31 2,57 11,98

Fonte: Elaboracéo prépria.
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Figura 54. Mddulo de Weibull em funcdo do residuo incorporado para queima nas
temperaturas investigadas: 800, 900, 1000 e 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 55. Probabilidade de falha das composi¢ées estudadas para queima a 800°C.
Fonte: Elaboracao propria.
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Figura 56. Curvas para determinar Modulo de Weibull das composices estudadas para
queima a 800°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 57. Modulo de Weibull em funcéo do residuo incorporado para queima a 800°C.
Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 58. Probabilidade de falha das composicées estudadas para queima a 900°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 59. Curvas para determinar Modulo de Weibull das composi¢fes estudadas para
queima a 900°C.
Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 60. Modulo de Weibull em funcao do residuo incorporado para queima a 900°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 61. Probabilidade de falha das composi¢cfes estudadas para queima a 1000°C.
Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 62. Curvas para determinar Modulo de Weibull das composi¢cfes estudadas para
gueima a 1000°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 63. Modulo de Weibull em funcéo do residuo incorporado para queima a 1000°C.
Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 64. Probabilidade de falha das composi¢des estudadas para queima a 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 65. Curvas para determinar Médulo de Weibull das composicées estudadas para
gueima a 1100°C.
Fonte: Elaboracao propria.
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Figura 66. Modulo de Weibull em funcao do residuo incorporado para queima a 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.7 Avaliacédo Microestrutural
4.7.1 Difracéo de Raios X (DRX)

A Tabela 26 apresenta os dados: mineral, formula quimica, ICDD-PDF e CSD
da identificacdo de DRX das fases cristalinas encontradas nas temperaturas
investigadas: 800, 900, 1000 e 1100°C, para uma melhor compreensdo das

identificagfes feitas.

Tabela 26. Férmula quimica, PDF e CSD de cada identificagcdo da DRX das temperaturas
estudadas 800, 900, 1000 e 1100°C.

Mineral Fo[myla PDF CSD
quimica

Anatasio TiO; 01-076-3177 172914

Anidrita Ca(S0.) 01-0700909 1956

Anortita Ca(Al:Si0s) 01-070-0287 654
Cristobalita SiO; 01-0749378 153886
Hematita Fe,O3 01-071-5088 56372
Microclinio KAISi3Osg 01-084-0709 201601
Microclinio KAISi3Og 01-070-6187 91558
Mullita Al 55Si1,4809,74 01-074-4144 99328
Muscovita KALSizAlO10(OH), 01-076-0929 34921
Quartzo SiO; 01-070-8054 093974
Rutilo TiO; 01-070-7347 093097

Fonte: Elaboracgéo propria.
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As Figuras 67-70 apresentam os difratogramas de raios X das amostras sem
residuo (0%) e com 15% de R.ETE, respectivamente, queimadas nas temperaturas
de 800, 900, 1000 e 1100°C.

Na Figura 67 observa-se que a 800°C a caulinita ndo € mais detectada devido
a eliminacdo da agua de constituicdo, transformando-se em metacaulinita (fase
amorfa), desde aproximadamente 500°C. Pode-se observar que as amostras com 0%
de incorporacéo do R.ETE, as fases identificadas foram anatasio, anortita, microclinio,
muscovita e quartzo, provenientes da matéria-prima. As fases identificadas nas
amostras de 15% de incorporacéo do R.ETE foram as mesmas citadas para a amostra
de 0%, além de anidrita, oriunda da gipsita e hematita, esta formada a partir do ferro
presente nas matérias-primas e identificado por FRX.

800°C - Anatasio

- Anidrita

- Anortita

- Hematita

- Microclinio

- Muscovita

N o B W N =

- Quartzo

Figura 67. Difratograma de raios X das amostras queimadas a 800°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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E apresentado na Figura 68 o difratograma de raios X das amostras queimadas
a 900°C. As fases identificadas para a amostra com 0% de incorporacdo do R.ETE
foram anortita, microclinio, muscovita, quartzo e rutilo, este proveniente da
transformacao polimorfa do anatasio. As fases identificadas na amostra com 15% de
incorporagao do R.ETE foram as mesmas da amostra de 0%, sem a presenca da
muscovita que deve ter se decomposto em temperatura inferior a esperada, 950°C
(TODOR, 1972); foram ainda identificadas anidrita, hematita e mullita. E importante
observar que diferente da literatura tradicional (SANTOS, 1989), onde aborda a
provavel nucleagdo da mullita a partir de 980°C, nestes resultados, ela foi identificada
ja em 900°C, muito provavelmente pela formacédo de fase liquida contribuida pelo

residuo.

900°C - Anidrita

- Anortita

- Hematita
- Microclinio
- Mullita

- Muscovita

- Quartzo
- Rutilo

o N o a b~ ON -

20 (graus)

Figura 68. Difratograma de raios X das amostras queimadas a 900°C.
Fonte: Elaboragéo propria.

A Figura 69 mostra o difratograma de raios X das amostras queimadas a
1000°C. As fases identificadas na amostra com 0% de incorporacdo do R.ETE foram

anortita, hematita, microclinio, mullita, quartzo e rutilo. As fases identificadas na
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amostra com 15% de incorporagéo do R.ETE foram as mesmas das de 0% sem a
presenca do microclinio que deve ter se decomposto em temperatura inferior a
esperada, 1050°C (TODOR, 1972); foram ainda identificadas anidrita e cristobalita. A
cristobalita € uma das formas polimorficas da silica em geral formada em temperaturas
superiores a 1100°C (TODOR, 1972).

Foi notado a 1000°C com 0% de incorporacdo do R. ETE, uma diminuicdo da
intensidade dos picos de difracdo do microclinio, os picos ndo estdo tao cristalinos,

isso indica que possivelmente que ja venha ocorrendo a decomposicéo deste mineral.

1000°C - Anidrita
\ - Anortita

- Cristobalita

- Hematita

- Microclinio

- Mullita

- Quartzo

© N O ga »~ W N =

- Rutilo

Figura 69. Difratograma de raios X das amostras queimadas a 1000°C.
Fonte: Elaboragéo propria.

Os difratogramas de raios X das amostras queimadas a 1100°C (Figura 70) e
a analise quantitativa (Figuras 71 e 72) permitem identificar e quantificar as fases
cristalinas, respectivamente. Para a amostra com 0% de incorporacao do R.ETE foram
identificadas mullita 65,80%; quartzo 25,70%; cristobalita 5,00%; anortita 1,50%;
hematita 1,50% e rutilo 0,50% (Rwp = 4,76 € %2 = 2,62). As fases identificadas na
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amostra com 15% de incorporacdo do R.ETE foram as mesmas das de 0%, porém no
refinamento pelo método de Rietveld ocorreram alteragdes nos valores obtidos,
sendo: mullita 58,10%; quartzo 19,50%; anortita 13,30%; cristobalita 7,20%; hematita
1,80% e rutilo 0,10% (Rwp = 4,81 e y?= 2,70). Observa-se o aumento de 1,50% para
13,30% no teor de anortita, sem e com incorporacdo de residuo (15%), muito
provavelmente formada com a temperatura, pela reacdo entre CaO, proveniente da
calcita e principalmente da anidrita, e silica e alumina da metacaulinita (ZAIOU et al.,
2016; LI et al., 2017). Certamente ndo formou mais porque esta reacdo compete com

a formacédo da mullita que ja se apresentava a 900°C.

1100°C - Anortita
\ - Cristobalita
5 - Hematita
- Mullita

- Quartzo
- Rutilo

N
()]
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15%

Figura 70. Difratograma de raios X das amostras queimadas a 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 71. Analise quantitativa utilizando refinamento Rietveld para as amostras incorporadas
com 0% de R.ETE e queimadas a 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 72. Andlise quantitativa utilizando refinamento Rietveld para as amostras incorporadas
com 15% de R.ETE queimadas a 1100°C.
Fonte: Elaboracéo propria.

No refinamento de Rietveld, os valores para Rwp considerados bons resultados
situam-se entre 2 e 10% como ocorreram nas simulacdes das matérias-primas e das
amostras tratadas termicamente, embora muitos resultados aceitaveis por difracédo de
raios X obtém valores tipicos entre 10 e 20% (FANCIO, 1999).
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Materiais que apresentam alta cristalinidade como o quartzo, apresentam perfis
de difracdo com picos estreitos e intensidades altas, como identificado nos
difratogramas obtidos. O valor de Rexp € menor do que o Rwp devido as altas
intensidades. A convergéncia do valor do residuo Rwp para Rexp € dificultada pelas
caracteristicas do perfil de difracéo, levando a um valor do ¥? maior do que 2 para
todos os refinamentos utilizados (FANCIO, 1999; PAIVA-SANTOS, 2006). Portanto,
os refinamentos de forma geral foram adequados apesar dos valores obtidos para o

x? maiores do que os recomendados (1,5).

4.7.2 Microscopia Optica

As Figuras 73 a 76 apresentam a analise microestrutural por microscopia optica
das ceramicas queimadas nas temperaturas de 800, 900, 1000 e 1100°C, com O e
15% de R.ETE (A e B, respectivamente).

Em 800°C, na amostra com 0% de lodo de ETE foi identificado predominio de
grdos de quartzo. Com 15%, além da maior presenca de quartzo, ja evidencia a
presenca de hematita de cor avermelhada. Com o aumento da temperatura, até
1100°C, ainda € possivel identificar o quartzo, mas principalmente, o que chama a
atencdo € o aumento da cor avermelhada em todas as amostras, sendo mais
acentuada para as amostras com incorporacdo de 15% de R.ETE. Fato justificado
pelo o maior teor de ferro no residuo natural e pelas conhecidas decomposicdes de
fases cristalinas sofridas com a temperatura liberando-o para formar a hematita.
Foram observados ainda alguns pontos escuros que podem estar associados a
presenca de ferro reduzido pelo alto teor de matéria orgéanica, cujo excesso pode

provocar coracao negro nas pecas (DAMIANI et al., 2001).
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Figura 73. (A e B) Microscopia 6ptica com aumento de 430X (escala 100um) das pecas com
0 e 15% respectivamente de R.ETE queimadas a 800°C.
Fonte: Elaboracéo propria.

Figura 74. (A e B) Microscopia 6ptica com aumento de 430X (escala 100um) das pecas com
0 e 15% respectivamente de R.ETE queimadas a 900°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 75. (A e B) Microscopia 6ptica com aumento de 430X (escala 100um) das pecas com
0 e 15% respectivamente de R.ETE queimadas a 1000°C.
Fonte: Elaboragéo propria.

Figura 76. (A e B) Microscopia 6ptica com aumento de 430X (escala 100um) das pecas com
0 e 15% respectivamente de R.ETE queimadas a 1100°C.
Fonte: Elaboracao propria.

4.7.3 Microscopia Eletr6nica de Varredura (MEV)

As micrografias obtidas por MEV da superficie das amostras ceramicas
gqueimadas nas temperaturas investigadas de 800, 900, 1000 e 1100°C, com
incorporacdes de 0 e 15% de R.ETE (A e B, respectivamente), sdo apresentadas nas
Figuras 77-80.

Foi percebido que as pecas com uso do residuo (15%) apresentaram uma
textura mais rugosa e com maior porosidade, em comparacao com as ceramicas com
0% de incorporagédo, provavelmente, foi devido a presenca do lodo adicionado na
ceramica, que dificultou o empacotamento das particulas e liberou CO2 e compostos
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de enxofre durante a etapa de queima, dando um aspecto mais rugoso a superficie
da ceramica e aumentando os poros (AREIAS, et al., 2017). Estas caracteristicas
encontradas nas ceramicas investigadas, aumentam a porosidade aberta e
consequentemente a absorcéo de agua, conforme observado na analise de absorcéo

de 4gua. Nota-se ainda nas micrografias a presenca de particulas de quartzo.

g S X
4 20kV " Ty 800, . Sopm™

Figura 77. (A e B) MEV com aumento de 500X das pegas com 0 e 15% respectivamente de
R.ETE queimadas a 800°C.
Fonte: Elaboracéo propria.

Figura 78. (A e B) MEV com aumento de 500X das pegas com 0 e 15% respectivamente de
R.ETE queimadas a 900°C.
Fonte: Elaboragao propria.



134

Figura 79. (A e B) MEV com aumento de 500X das pegas com 0 e 15% respectivamente de
R.ETE queimadas a 1000°C.
Fonte: Elaboragéo propria.
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Figura 80. (A e B) MEV com aumento de 500X das pegas com 0 e 15% respectivamente de
R.ETE queimadas a 1100°C.
Fonte: Elaboragéo propria.

As Figuras 81 e 82 mostram a superficie da ceramica com 15% de R.ETE
incorporado, queimada a 800 e 900°C, destacando particulas submetidas a analise
de EDS. As particulas, de acordo com o0 seu espectro EDS, sado ricas em calcio,
oxigénio, ferro, aluminio, silicio, enxofre e potassio. Elementos estes presentes na

composicdo quimica das matérias-primas (Tabelas 16 e 20).
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Figura 81. Micrografia de MEV da superficie da ceramica com 15% de incorporagdo do R.ETE,

gueimada a 800°C, com o espectro de EDS.
Fonte: Elaboracéo propria.
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Figura 82. Micrografia de MEV da superficie da ceramica com 15% de incorporagéo do R.ETE,
gueimada a 900°C, com o espectro de EDS.
Fonte: Elaboracéo propria.

4.8 Avaliacdo Ambiental
4.8.1 Ensaio de Lixiviacao

A Tabela 27 apresenta o resultado do teste de lixiviagdo para a amostra de
residuo de ETE. Foi observado que todos os valores encontrados sdo menores que
0s maximos permitidos por norma brasileira (NBR ABNT 10004). Os valores maximos
permitidos sdo: As=1,0; Ag=5,0; Ba=70,0; Cd=0,5; Cr=5,0; Hg=0,1; Pb=1,0 e Se=
1,0mg/L.
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Tabela 27. Resultado do ensaio de lixiviacdo do Lodo de ETE.

Analitos As Ag Ba Cd Cr Hg Pb Se

Amostras/Concentraco mag/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L

<0,008 <0,005 0,34 0,008 0,015 <0,009 <0,008 <0,008

Fonte: Elaboragao prépria.

4.8.2 Ensaio de Solubilizacao

Na Tabela 28 esta expresso o resultado de solubilizacdo da amostra do lodo
de ETE. Para todas as identificacdes, foram apresentados valores menores que 0s
maximos permitidos por norma brasileira, com excec¢do do Fe, Hg e Mn que ficaram
acima dos limites permitidos (NBR ABNT, 10004), que séo: Al= 0,2; Ag= 0,05; As=
0,01; Ba=0,7; Cd=0,005; Cr=0,05; Cu=2,0; Fe=0,3; Hg=0,001; Mn=0,1; Na= 200,0;
Pb=0,01; Se= 0,01 e Zn=5,0mg/L.

Tabela 28. Resultados do ensaio de solubilizagdo do Lodo de ETE.

Analitos Al Ag As Ba Cd Cr Cu Fe Hg

Amostras/

Concentrago mg/L mg/L  mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
<0,007 <0,005 <0,008 0,18 0,002 <0,001 0,006 62,58 <0,009

Analitos Mn Na Pb Se Zn

Amostras/

Concentrac&o mg/L mg/L  mg/L mag/L mg/L

1,687 69,050 <0,008 <0,008 0,471

Fonte: Elaboracéo prépria.

4.8.3 Andlise de Gases Feita na Queima do Lodo de ETE

A Figura 83 mostra a cromatografia gasosa do residuo de ETE. Os resultados
obtidos indicaram que a composicdo do gas € o mesmo da composicdo do ar
atmosférico, cujo valor tedrico para a sua composicéo é de 78% de nitrogénio, 21%
de oxigénio e 1% de gas carbdbnico e outros gases resultados préoximos dos valores
encontrados no cromatograma que foram: 77,64% de nitrogénio, 20,86% de oxigénio
e 1,50% de gas carbonico. O teor de CO2 encontrado acima da referéncia indica que

ocorreu queima de matéria organica e consequentemente liberacéo de calor.

Por meio de calculos estequiométricos da Figura 83 foi obtido um valor de
69,452kJ/kg do residuo ou 694,52 kJ/ton de residuo.
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Figura 83. Cromatografia gasosa de uma amostra queimada do residuo de ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.
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A Figura 84 mostra os resultados obtidos na composicdo dos gases por

quimiluminescéncia.

Os resultados obtidos nesta Figura e convertidos pelo fator de 2,54 para os

compostos de enxofre na amostra gasosa foram de 0,00mg/m? de H2S e 17,40mg/m?3

de Sttal, ap0s a queima do lodo de ETE, sendo na norma internacional (ISO 6326-3)

o limite superior de 10mg/m? de H2S e na norma internacional (ISO 6326-5) o limite

superior de 70mg/m?3 de Stotal para uma amostra gasosa.

Os teores encontrados na Figura 84 sédo considerados abaixo das normas e da
legislacédo que € no maximo de 2,00ppmv para 0 Hz2S.

O valor do Stotal €ncontrado na queima do lodo de ETE foi 17,40mg/m?3. Este

valor é inferior ao maximo permitido por norma internacional (ISO 6326-5), sendo:

70mg/m3.
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Figura 84. Quimiluminescéncia gasosa de uma amostra queimada do residuo de ETE.
Fonte: Elaboragéo propria.

4.9 Investigacdo Econdmica e Energética da Incorporacédo do Residuo de ETE
na Queima

A seguir serdo apresentadas informacgdes referentes a economia energética
causada pela incorporacgéo do residuo de ETE a uma massa ceramica na quantidade
de 5% em massa. O levantamento da economia energética foi realizado para o forno
tipo abéboda de queima a lenha considerando uma temperatura de patamar de 900°C.
Este forno foi apontado por ser o principal utilizado na queima das ceramicas de

Campos dos Goytacazes-RJ e considera a lenha como combustivel.
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Dados:

Poder Calorifico da Lenha: 2600kcal/kg;

Custo da Lenha: R$ 66,00/m3, R$ 0,16/kg (densidade de 400kg/m?3);
Poder Calorifico residuo de ETE: 1158kcal/kg;

Custo do residuo de ETE: R$ 117,00 / tonelada + frete para ceramica de
Campos de R$ 80,00 / tonelada = R$ 197,00 / tonelada;

Rendimento energético do forno abdboda: 780 000kcal/T;

Para produzir 1 tonelada de produto ceramico sdo necessarios 346,2kg de
lenha ao custo de R$ 55,39 (346,2 x R$ 0,16).

Uma incorporacéo de 5% em massa de lodo de ETE na massa ceramica da
50kg do residuo (foi considerado uma quantidade de massa seca, antes da queima,

de 2,625Kkg, ja que ocorre uma perda de massa durante a queima de 26,25%);
Custo: 50kg x R$197,00 / 1000 = R$ 9,85;
Calorias fornecidas pelo residuo de ETE= 50kg x 1158kcal/kg = 57.900kcal;
Consumo especifico do forno tipo abdboda: 780.000kcal/T;
Rendimento e economia energética:
Rendimento do residuo: 57.900kcal/780000kcal = 0,0742 ~ 7,42%.

Rendimento em relacdo a lenha: 57.900kcal / 2600kcal’lkg = 22,26kg X
R$0,16kg = R$3,56.

Para queimar 1kg de argila o calor tedrico requerido € de 265kcal o que

comprova a eficiéncia de 30% do forno utilizado.

Considerando que todo o calor gerado pelo residuo de ETE dentro da peca
ceramica € aproveitado, a economia seria de 74,23kg (57.900kcal/ 0,3= 193.000kcal,
193.000kcal/2600kcal.kg-1= 74,23kg) de lenha ao custo de R$11,87 (74,23 x R$ 0,16)
por tonelada de produto.
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Subtraindo o valor economizado de lenha do custo de residuo de ETE: R$ 11,87
— R%$4,34= R$ 7,53.

Este resultado mostra que para cada tonelada de produto ceramico com 5% de
lodo de ETE, a reducdo do custo energético pode alcancar R$7,53 que equivale a
13,6% (R$7,53/ R$55,39).

Em uma ceramica sao produzidos 3000 toneladas de produto por més (1,5
milhdo de pecas / més com massa 2kg / peca). A economia seria de R$22.590,00
(3000 x R$7,53) e a economia energética seria de 24,74% (193.000/780000).

O residuo de ETE, na classificagdo ceramica € considerado residuo
combustivel (aqueles que apresentam elevado poder calorifico) assim como aqueles
que afetam as propriedades ceramica (DONDI, 1997; VIEIRA e MONTEIRO 2002)
causa uma economia energética na queima da ceramica. Por més proporciona em
reais, uma economia de R$22.590,00, e uma economia energética de 24,74%
(193.000kcal / 780000kcal).
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES

5.1 Conclusoes

De acordo com os resultados obtidos neste estudo de doutorado, pode-se
afirmar que a caracterizagao e a incorporacao do lodo de ETE em material ceramico,

nas condi¢des adotadas, permitiram as seguintes conclusoes:

» O lodo de ETE nao é inertizado de forma adequada na ETE, tendo sido
necessario inertiza-lo pois seu ph aferido apés coleta na ETE foi em torno de
7,66 e este deveria estar medindo 11,5 por pelo menos 48h ou 12 por 2h. ApGs

a inertizacédo o pH passou para 12,15.

» A analise microbiolégica se mostrou satisfatéria de modo que ndo houve
presenca de microrganismos patogénicos; o teste bioquimico se mostrou

negativo para a bactéria salmonela sp.

» A massa ceramica foi constituida predominantemente de caulinita, 78,50%.
Tendo presenca de quartzo, 7,50%, gibbsita, 6,20%, muscovita, 5,20% e
microclinio, 2,20%. Foram também identificados tracos de anatasio, 0,10%,
anortita, 0,10%, sepiolita, 0,10% e vermiculita, 0,10% (RWp= 5,62, y2 = 3,26 e
RBragg= 0,98-5,28).

» O residuo de ETE foi constituido predominantemente de gipsita, 37,90% e
calcita, 31,40%; apresentando teor de caulinita, 16,50%, muscovita, 7,90%, e
quartzo, 6,30% (RWp = 5,55, y2 = 3,34 e RBragg=1,77-9,71).

» A massa ceramica apresentou uma constituicdo predominante de SiOz e Al2O3
tendo as presencas de Fe20s3, K20, TiO2 e MgO, compativeis com as fases

cristalinas identificadas.

» O lodo de ETE foi constituido essencialmente por SiO2, CaO, Al203 e Fe20s3
com predominancia de silica e 6xido de célcio. Ainda foi identificada a presenca

de P20s5, MgO, K20 e TiO2, todos compativeis com a estrutura cristalina
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identificada. O residuo de ETE continha elevados teores de matéria organica e
de carbono na ordem de 129,60g/kg, em torno de 39,39%.

O PCS encontrado no residuo de ETE inertizado foi de 1.158kcal/kg e o PCI foi
1.030kcal/kg.

O residuo de ETE quando inertizado foi classificado como um residuo de

Classe Il A, ou seja, residuo néo perigoso (Classe Il) ndo inerte (A).

A incorporacao de residuo de ETE provocou alteragdes nas propriedades
tecnoldgicas das amostras ceramicas. Foi notado que o residuo de ETE tende
a diminuir a massa especifica a seco e aumentar a densidade relativa
favorecendo o melhor empacotamento das particulas da conformacédo das
pecas, apesar de aumentar a absorcdo de &agua pela maior porosidade
aparente. A incorporacdo do R.ETE ainda favoreceu a retracao linear e uma

maior resisténcia a flexao.

As fases encontradas das amostras ceramicas nas temperaturas investigadas
neste estudo foram: anatasio, anidrita, anortita, cristobalita, hematita,
microclinio, mullita, muscovita, quartzo e rutilo; destacando, para a
incorporagao de 15%, a identificagdo da mullita em 900°C e a formacao de
anortita em 1100°C.

Foi percebido que o uso do residuo de ETE influencia a microestrutura das
amostras ceramicas. Em geral, as amostras ceramicas contendo residuo de

ETE s&o mais rugosas e porosas.

Por fim, de acordo com os resultados obtidos nesta tese, tecnicamente é
possivel a destinacao final do residuo de ETE em ceramica vermelha. No
entanto, € sugerido que o lodo de ETE usado seja acrescentado a massa

ceramica até 15% em massa.
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» O principal efeito deste tipo de residuo em ceramica vermelha € o aumento da
porosidade mas também acarreta a reducdo do gasto energético durante a
etapa de gueima conforme observado pelos calculos realizados, com uma

economia mensal de R$ 22.590,00 e energética de 24,74%.

5.2 Sugestdes para Trabalhos Futuros

e Estudar a incorporacao do mesmo lodo em outros tipos de argilas;

e Reformular a massa introduzindo fundentes;

e Realizar teste industrial variando a quantidade de lodo na massa
argilosa, e a temperatura de queima;

e Investigar outros gases que possam ser liberados durante a etapa de
gueima do material, tais como: cloretos, fluoretos, COV’s como dioxinas
e furanos;

e Investigar propriedades de isolamento acustico e térmico nas ceramicas

feitas com esse lodo.
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