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Resumo

Este trabalho tem como objetivo avaliar a microestrutura de ceramica de argila
incorporada com um lixo na forma de lodo gerado durante o tratamento de efluentes
de uma industria de fabricacdo de papel. A microestrutura de ceramica incorporada
com 0 e 10% em peso de lixo, e depois disparada a 600°C, foi avaliada por
microscopia oOptica, microscopia eletronica de varredura e difracdo de raios X. Os
resultados mostraram que o desperdicio altera a microestrutura da ceramica argilosa
aumentando a porosidade, bem como formando novas fases cristalinas,
principalmente com compostos de célcio.

Palavras-chave: Ceramica de argila, papel da industria, lodo, lixo.

MICROSTRUCTURAL EVALUATION OF CLAYEY CERAMIC INCORPORATED
WITH SLUDGE FROM PAPER MANUFACTURING

Abstract
This work has for objective to evaluate the microstructure of clayey ceramic
incorporated with a waste in the form of sludge generated during treatment of effluent
of a paper making industry. The microstructure of ceramics incorporated with O and
10 wt.% of waste, and then fired at 600°C, was evaluated by optical microscopy,
scanning electron microscopy and X-ray diffraction. The results showed that the
waste changes the microstructure of the clayey ceramic increasing the porosity, as
well as forming new crystalline phases, mainly with calcium compounds.
Keywords: Clayey ceramic, industry paper, sludge, waste.
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1 INTRODUCAO

Com uma producdo crescente e pesquisas para melhorar a qualidade de seus
produtos, a industria de papel estad gerando constantemente maiores quantidades de
lodo de lodo, o que causa impacto ambiental e preocupacdo econbmica. Para
enfrentar este problema, algumas alternativas para o uso desta lama estdo sendo
estudadas na tentativa de mitigar seus efeitos negativos. Uma dessas alternativas é
a incorporacgdo das lamas em ceramicas de argila convencionais. Para as industrias
ceramicas, a incorporacdo desta lama como um lixo, além de economizar matéria-
prima e beneficiar o meio ambiente, poderia levar a elaboracdo de novos produtos
com qualidade compativel com os existentes no mercado tradicional [1]

Na industria de fabricacdo de papel, apés o tratamento inicial, os sélidos
decantados passam por um processo de desidratacdo, seguido por um estagio de
secagem, no qual é gerada uma matéria sélida, denominada lodo priméario. Esta
lama se assemelha a uma pasta de papel de cor cinza escuro quando humida, e cor
cinza transparente quando seca e é composta basicamente de caulino, polpa,
vestigios de substancias quimicas e agua. A maioria das lamas geradas na industria
de celulose e papel depende das caracteristicas do processo e das técnicas
aplicadas. Pode variar significativamente de uma unidade industrial para outra,
mesmo no caso de os produtos finais serem semelhantes. Sua composicao é de
aproximadamente 60% de caulim e 40% de polpa, e esses conteudos podem variar
dependendo do processo [2,3].

Em um trabalho anterior, foi descrita a caracterizagcdo de uma lama do
tratamento efluente de uma industria de fabricacdo de papel, 0 mesmo tipo de lixo
investigado neste trabalho [4]. A avaliacdo de sua incorporacdo até 10% em peso
sobre as propriedades de um corpo argiloso usado para producdo de tijolos foi
realizada. O lodo consiste predominantemente em calcita, celulose e caulinita. O
conteudo de carbono foi encontrado como 18%. A andlise térmica e termo-
gravimétrica diferencial mostrou que a celulose liberou calor em uma faixa de
temperatura entre 200 a 570 ° C, com um pico a 326,5 ° C. Além disso, a
temperaturas superiores a 570 ° C ocorreu a decomposicao gradual de calcita a uma
temperatura maxima de 697,7 ° C. Com respeito as propriedades tecnolégicas, a
incorporagao de 3% em peso de lodo aumenta ligeiramente a resisténcia mecanica
da ceramica argilosa e néo alterou o encolhimento linear e a absor¢cédo de agua. No
entanto, a incorporacdo em quantidades mais elevadas foi prejudicial a absorcéo de
agua e a resisténcia mecanica da ceramica argilosa devido a alta perda de peso
durante o estagio de queima.

Em uma pesquisa recente [5], 0 comportamento térmico de tijolos de argila
oca constituidos por residuos de papel foi estudado e seu desempenho térmico foi
otimizado. As propriedades térmicas e térmicas das diferentes concentracfes de
residuos de papel foram obtidas por meio de testes laboratoriais. Em todos os casos
analisados, minimizando a condutividade térmica do material de tijolos e diminuindo
a emissividade da radiacdo superficial dos recessos, causou uma menor
transmitancia térmica no tijolo. Para explicar todas essas mudancas nas
propriedades, o0 objetivo do presente trabalho foi realizar uma avaliacao
microestrutural de um desperdicio de lodo de ferro incorporado em ceramica
argilosa.

2 MATERIAIS E METODOS
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As matérias-primas neste trabalho foram um corpo arcaico kaolinita usado
para fabricacao de tijolos e telhas [6] e lodo priméario gerado na planta de tratamento
de efluentes de uma industria de papel reciclado. Ambas matérias-primas vieram do
Estado do Rio de Janeiro, Brasil.

Os espécimes retangulares de 114,5 x 25,4 x 10 mm foram obtidos por
moldagem de prensa uniaxial a 20 MPa, secaram-se a 110 ° C durante 24 horas e
depois dispararam a 600 ° C num forno de laboratério. A taxa de aquecimento foi de
3 ° C/ min e isoterma de 120 min a temperatura maxima. O resfriamento ocorreu por
conveccao natural dentro do forno depois que ele foi desligado.

A microestrutura de ceramica incorporada com 0 e 10% em peso de lixo foi
avaliada por microscopia 6ptica (OM), microscopia eletrénica de varredura (SEM) e
difracdo de raios X (XRD). Para ambas as analises de microscopia, as amostras
foram polidas até o grau 1200 Papel esmerilado. As observacdes da OM foram
conduzidas num modelo de microscopio Agar-Scientific MOTIC. A analise de SEM
foi realizada, ap6s as amostras terem sido pulverizadas com ouro, em um
microscopio modelo SSX-550 Shimadzu acoplado ao sistema de espectroscopia de
energia dispersiva (EDS), operando com elétrons secundarios acelerados a 15KV. A
identificacdo qualitativa de fase mineraldgica foi realizada por XRD em p6 Amostras
usando um Seifert, modelo URD 65, difratdbmetro que opera com radiacdo de Cu e
um angulo de varredura 2, de 10 a 80 °.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
A Figura 1 mostra micrografias SEM de 600°C ceras ceramicas puras (MO)
sem incorporacdo de lodo. Nesta figura, observa-se uma superficie relativamente

lisa com particulas de quartzo cinza em diferentes ampliacées. Poucos poros e
espacos vazios sao vistos na amostra MO pura.
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Em contrapartida, a Fig. 2 para a ceramica de argila incorporada (M10) de
10wt.% De lodo de 600°C exibe micrografias SEM com uma superficie
comparativamente mais aspera. Com maior ampliacdo, figura 2 (c), particulas
distintas e varios poros devem ser observados. As particulas distintas sao
associadas com as lamas incorporadas, enquanto 0s poros aparentemente sao
devidos a queima de matéria organica na lama, que libera CO. durante o estagio de
gueima. Essas caracteristicas causam nao apenas a superficie mais aspera, a Fig. 2
(a), mas também a ocorréncia de porosidade aberta responséavel pela absor¢cdo de
agua gue prejudica o desempenho tecnoldgico da ceramica de argila convencional,
como tijolos e telhas.
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Figura 2. Cerdmica despedida com 10% em peso de lixo (a) 50 x; (B) 100 x e (c) 500 x

Nas Figuras 1 e 2, verificou-se que as particulas de quartzo possuem
tamanhos da ordem de 40 a 60 uym. Essas particulas de quartzo sofrem, no estagio
de queima de ceramica, transformagéo alotropica associada a mudanca de volume,
gue promove a aparéncia de espacos vazios e microfissuras observados nas
Figuras 1 e 2 nas interfaces das particulas.

A Figura 3 apresenta uma micrografia MEV da superficie de uma amostra de
M10 que é acionada a 600°C. Os espectros de EDS dos pontos 1 e 2, marcados na
micrografia SEM, também sdo mostrados na Fig. 3. Em principio, os pontos 1 e 2
estdo localizados nas fases geradas a partir das lamas durante o estagio de queima
de ceramica. Essas fases sdo provavelmente porthlandite e silicato de célcio,
conforme demonstrado pela XRD. Ambas as fases associadas as lamas séo
consideradas prejudiciais as propriedades tecnolégicas ceramicas devido a sua forte
tendéncia a absorver agua e causar porosidade.
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Figura 3. Micrografia MEV de ceramica atirada com 10% em peso de lixo com espectros EDS dos
pontos selecionados 1 e 2

A Figura 4 apresenta os espectros XRD das ceramicas de MO e M10. Em
ambas as ceramicas (a) puras e (b) incorporadas, 0s picos correspondentes a mica
muscovita (M), quartzo (Q) e microclina (MIl) s&o comumente observados. Essas
fases naturais normalmente encontradas em argilas e existentes na matéria-prima
bésica utilizada para fabricacdo de ceramica argilosa. Na ceramica incorporada M10
com 10% de lodo, Fig. 4 (b), foram detectadas outras fases, como calcita (Ca),
portallandita (P) e silicato de calcio (S). Essas fases resultam da incorporacdo de



lodo. De fato, a calcita € um componente mineralégico da lama, enquanto o silicato
de porthlandite e calcio estd associado a decomposicao térmica parcial da calcita na
fase de queima de ceramica.
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Figura 4. Difracdo de raios X de ceramica atirada. (A) sem residuos e (b) com 10% em peso de
lixo. M = mica muscovita; Mi = microclina; Q = quartzo; Ca = calcita; P = portlandite; S = silicato de célcio

A Figura 5 mostra imagens de OM da superficie polida de (a) ceras puras e
(b) de 10% de lodo incorporadas a 600°C. A esta temperatura de disparo, a fase
predominante e continua é a metacaulinasa resultante da perda dos hidroxilos de
caulinite. Uma vez que o metacaolinite € uma fase amorfa, ndo aparece nos
espectros XRD da Fig. 4. Em ambos, Fig. 5 (a) e 5 (b), a metacaolinite corresponde
a fase cinza que envolve as particulas de mica (circulo preto) E quartzo (setas
pretas), para a amostra MO, bem como a calcita (circulos brancos), para a amostra
M10. Porosidade e microfissuras também séo vistos na Fig. 5 (b).

Figura 5. Micrografias Opticas de ceramica cozida sem residuos

A incorporacao de 10% em peso de lodo de papel em uma ceramica argilosa
tipica acionada a 600°C, geralmente processada em Campos dos Goytacazes, no
Rio de Janeiro, no Brasil, resulta em fases a base de calcio. Essas fases, em
associacdo com a queima de matéria organica existente nas lamas, podem gerar
uma maior quantidade de porosidade aberta e microfissuras interfaciais, Fig. 2 (c) e
5 (b). Quantidades de lodo acima de 10% devem ser prejudiciais as propriedades
técnicas da ceramica argila cozida.
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4 CONCLUSAO

A incorporacédo de residuos de lodo de papel, em quantidade de 10% em peso
em uma ceramica de argila caulinitica que foi acionada a 600°C, revelou
alteracbes macroestruturais importantes.

A incorporacdo de lodo causou uma superficie comparativamente mais aspera
com maior porosidade e evidéncia de microfissuras na interface de particulas a
base de calcio.

A difracdo de raios X identificou a existéncia de célcita, bem como compostos de
célcio que resultaram da decomposicao térmica da calcita.

As fases a base de calcio e a matéria organica existente nos residuos de lodo
sao responsaveis pelo aparecimento de porosidade e defeitos microestruturais
na ceramica argilada a 600°C. Propde-se que 10% em peso sejam a quantidade
maxima de lodos incorporados.
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