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Resumo

O trabalho proposto tem como objetivo avaliar por meio de planejamento estatistico a incorporacéo de um residuo de galvanoplastia
(lodo com metais altamente poluidores, como o cromo) em ceramica vermelha, para a reducdo em seu armazenamento € a
diminui¢@o de sua contaminag@o ao meio ambiente e a0 homem. Para isso, o lodo galvanico e a argila utilizada foram caracterizados
quanto a densidade, caracterizacdo visual, pH, umidade, matéria organica total, quantidade de cromo presente, espectroscopia de
infravermelho e andlise térmica (TG/DTA). Para avaliacdo do processo de producdo do cerdmico foi realizado um planejamento
fatorial 23 (dois niveis e pontos centrais) em que as varidveis independentes foram concentra¢do de lodo na massa, temperatura de
secagem e temperatura de queima. As varidveis dependentes foram absor¢do de dgua, lixiviacdo do cromo, solubilidade de residuos
e retracdo linear, conforme seus limites estabelecidos. Analisando os resultados obtidos nas caracterizagdes dos corpos de prova,
pdde-se identificar, apds a verificag@o junto as normas vigentes, que houve duas concentragdes de lodo na mistura dentro da maioria
destas conformidades (5 e 15%), com exceg¢do do teste de solubilizagdo, onde todos apresentaram valores acima do limite permitido.
Por meio dos resultados obtidos, verificou-se a possibilidade de desenvolver produtos de ceramica aditivados com lodo galvanico,
porém nas faixas das varidveis independentes estudadas néo foi possivel a inertizagdo do cromo.
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Abstract

The proposed study aims to evaluate by means of statistical design, the incorporation of galvanic sludge (with highly polluting
metals, such as chromium) in red ceramic, in order to reduce its storage and contamination to the environment and the mankind. The
galvanic sludge and clay used were characterized by density measurement, visual characteristics, pH, moisture, total organic matter,
amount of chromium, infrared spectroscopy and thermal analysis (TG/DTA). For evaluation of the ceramic production process it
was performed a 2’ factorial design (two levels and central points) where the independent variables were sludge concentration in
the mass, drying temperature and firing temperature. The dependent variables were water absorption, chromium leaching, waste
solubility and linear shrinkage, according to the established limits. Analyzing the obtained results in the characterization of the
samples, it was possible to identify after checking with the current regulations, that there were two sludge concentrations in the mix
which fit most of the compliances (5 and 15%), except for the solution test, in which all samples showed results above the allowed
limit. The achieved results showed the possibility of developing ceramic products added with galvanic sludge, but in the ranges of
independent variables studied, it was not possible the chromium inertization.
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INTRODUCAO

A atividade industrial possui geragdo de capital
recorrendo aos mais diversos processos e tecnologias para
a obten¢d@o dos produtos desejados. Porém, esses processos
geram grandes quantidades de residuos que sdo, em muitos
casos, de natureza ambientalmente perigosa, como € o caso
da industria galvanica, que gera lodo com metais altamente
poluidores, como o cromo. Este residuo, muitas vezes,
por ndo ter destinacdo adequada, acumula-se no ambiente,

tornando-se potencial causador de desastres ambientais. Ele
deve ser minimizado de uma maneira economicamente viavel
ou armazenado. Na inddstria galvénica, o principal processo
¢ o tratamento de superficies em que ocorre a formacao de
uma camada de revestimento, por meio da imersdo de uma
peca em uma solug@o contendo fon que se deseja depositar
sobre a superficie sob o efeito de um diferencial de potencial.
Esse processo tem a finalidade de conferir protecdo contra
corrosido, aumentar a dureza e a condutividade, além de
possibilitar um aumento da vida ttil da pega [1]. Entretanto,
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a galvanoplastia traz um 6nus junto com seus beneficios, um
processo critico no que diz respeito a emissao de poluentes no
ambiente, tanto no aspecto de grandes volumes de descartes,
como também pelas suas caracteristicas quimicas, as quais
sdo prejudiciais a0 meio ambiente e aos seres humanos se
descartados inadequadamente.

O lodo galvanico contém em média 63% de dgua e em
sua composi¢cdo estdo presentes compostos quimicos em
diferentes formas, como hidréxidos e sais dos metais. Além
de carbonatos e sulfatos devido ao processo de neutralizacdo
[2]. E considerado um residuo - classe I (perigoso).
Residuos desta classe, devido as suas caracteristicas de
inflamabilidade, corrosividade, reatividade, toxicidade e
patogenicidade, podem apresentar riscos a satde publica
[3], o que significa que podem apresentar efeitos adversos
ao meio ambiente e a saide humana quando manuseados
ou dispostos de forma inadequada. Esse residuo galvanico,
sendo considerado perigoso, exige tipos de tratamentos
diferenciados e disposi¢cdes tecnicamente adequadas.
Quando se trata de avaliar os impactos ambientais causados
pelas atividades industriais, bem como a busca de solucdes
através de tecnologias para o tratamento dos residuos
gerados, torna-se necessdria uma avaliacdo da destinacdo
final destes residuos [4].

Com o crescimento da exigéncia de implantacdo de
politicas ambientais, as industrias estdo cada vez mais
interessadas em maneiras de reduzir os residuos gerados, bem
como em desenvolver meios vidveis para o reaproveitamento
e estabilizacdo destes, para a disposicdo final de forma
segura. A incorporagdo em ceramicos é um tratamento que
estd sendo estudado para residuos perigosos, pois 0 processo
pode imobilizar esses residuos, evitando assim a lixiviacdo
e solubilizacdo deste para o ambiente. O setor de construcao
civil vem mostrando um interesse na utilizacio de residuos
industriais no desenvolvimento de novos materiais, muitas
vezes com melhores propriedades mecanicas, elétricas e
térmicas. Estudos estdo sendo realizados com o objetivo de
desenvolver técnicas e tecnologias limpas e principalmente
vidveis para a reutilizacdo desses rejeitos. Vdrios autores
tém demonstrado que esse processo pode ser utilizado para
reciclar residuos diferentes, tais como residuos radioativos
[5], cinzas do processo de incineragdo [6-8], residuos de
galvanizacdo [9], residuos ricos em ferro provenientes de
processos hidrometalirgicos [10] e lodo de tratamento de
dgua [11]. Dessa forma, o trabalho proposto teve como
objetivo avaliar por meio de planejamento estatistico a
incorporacdo do residuo de galvanoplastia em ceramica
vermelha com o intuito de minimizar a contamina¢do ao
meio ambiente e a0 homem.

MATERIAIS E METODOS

O lodo galvanico e a argila utilizada na pesquisa foram
coletados em industrias do Sudoeste do Parand. As amostras
foram caracterizadas quanto aos seguintes pardmetros:
densidade, pH, umidade, matéria orgénica total, quantidade
de cromo presente, espectroscopia de infravermelho e

andlise térmica. A densidade do lodo (Equagdo A) foi obtida
por meio do método do picndmetro e o pH foi determinado
por pHmetro (Q400AS Quimis).

~ D _.(P -P)
~ (Pg-P)-(P_-P)

(A)

em que, D € a densidade do material (g.L'"), P é a massa do
picnémetro vazio (g), P, massa da amostra (g), P, massa do
picnémetro com édgua, P massa do picndmetro com dgua e
amostra (massas medidas com balancga analitica, AG200) e
D, ¢ a densidade da dgua na temperatura da determinacdo.
A porcentagem da umidade, matéria organica total e cinzas
foram baseadas em metodologia padrdes [12] e determinadas
pelas Equacdes B, C e D, respectivamente:

_(P,-P).100 ®)
~ (P,-P)
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em que, U € a umidade da amostra (%), MO porcentagem de
matéria organica na amostra (%), C porcentagem de cinzas
na amostra (%), P, massa da cdpsula tarada (g), P, massa
da cdpsula com amostra (g), P, massa da amostra (g) ap6s
24 h a 110 °C em estufa (Fanem 502/3A) e P, massa da
amostra ap6s calcinagdo em mufla (Quimis) a 550 °C. Para
a andlise térmica (andlise termogravimétrica simultanea
com andlise térmica diferencial, TG/DTA) utilizou-se o
equipamento Shimadzu, TA-50, sob atmosfera de nitrogénio
de 20 mL.min"', taxa de aquecimento de 10 °C.min"' e porta-
amostra de a-alumina. A andlise de infravermelho (IVTF)
foi realizada no espectrometro Biorad FTIR. A determinacdo
do cromo foi realizada pelo método colorimétrico da
difenilcarbazida [13].

Para avaliar a incorporaco do logo galvanico na argila foi
realizado um planejamento fatorial 2° (dois niveis e pontos
centrais), conforme Tabela I. As varidveis independentes
foram concentracio de lodo na massa, temperatura

Tabela I - Niveis das varidveis independentes: porcentagem
de lodo na mistura, temperatura de secagem e temperatura
de queima.

[Table 1 - Levels of independent variables: percentage
of sludge in mixture, drying temperature and firing
temperature.|

Varidvel Nivel Nivel Ponto
(-1 (+1) central (0)
X,: % de lodo 5 25 15
X,: T. secagem (°C) 50 110 80
X,: T. queima (°C) 900 1100 1000
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Tabela IT - Cédigos de identificacdo dos corpos de prova.

[Table II - Identification codes of the specimens.]

Identificacdo IAB 2AB 3AB 4AB ICD 2CD 3CD 4CD 1E

Lodo (%) 5 5 25 25 5 5 25 25 15

T. secagem (°C) 50 50 50 50 110 110 110 110 80
T. queima (°C) 900 1100 900 1100 900 1100 900 1100 1000

de secagem e temperatura de queima. As varidveis
dependentes foram absor¢do de dgua (AA), lixiviagdo do
cromo (LC), solubilidade de residuos (SR) e retragéo linear
(RL). Na confecg¢ao dos corpos de prova com dimensdes de
2 cm de altura por 5 cm de didmetro, o lodo foi: i) secado
a 105 °C até massa constante; ii) misturado (moinho de
bola Cienlab) conforme a porcentagem estabelecida no
planejamento experimental; iii) adicionado dgua (10%) até
obter massa homogénea e plastica (corpo de prova de 38
2); € iv) moldado em matriz metdlica (5 cm x 12 cm) por
prensagem (20 MPa, prensa hidrdulica universal Amsler).
Ap6s a prensagem, os corpos de prova foram identificados
(Tabela II), secados em estufa (Fanem 502/3A) por 24
h e queimados em mufla (Quimis), como estipulado no
planejamento fatorial.

O indice de absor¢ao de dgua (AA) de cada corpo de
prova foi determinado pela Equacgao E [14]. Para o método,
os corpos de prova foram imersos em recipiente com dgua
fervente durante 2 h, resfriados até temperatura ambiente
(submersos em dgua), e em seguida foi retirado o excesso
de 4gua com pano imido e as massas foram medidas.

(my, - m)
m

s

AA (%) = .100 B
em que, m e m_representam a massa Umida e a massa seca
de cada corpo de prova, respectivamente, expressas em
gramas. Para a metodologia de lixiviacdo [15], os corpos de
prova foram moidos (moinho de martelo, Tecnal 330) até
granulometria de 9,5 mm e adicionados (10 g) em 160 mL de
dgua destilada. As misturas foram agitadas (30 rpm, MAOSS5,
Marconi) por 24 h e filtradas em membrana de 0,45 um. Nos
periodos de 15, 45 e 105 min, o pH da solugdo foi ajustado
até 5,0 (£ 0,2) com solugdo de 4cido acético 0,5 N. No teste
de solubilizacdo [16] foram utilizados 20 g de cada corpo de
prova (granulometria: 9,5 mm) em 80 mL de dgua destilada.
A extracdo foi realizada sob agitacdo (30 rpm) por 5 min,
seguida de periodo de descanso de 7 dias; por fim, a mistura
foi filtrada (0,45 wm). Para verificacdo da retracdo linear [17]
procederam-se medi¢des geométricas dos corpos de prova,
considerando o didmetro e altura de cada peca, logo apds a
sua moldagem e apds a queima. As medicoes foram realizadas
com um paquimetro. A retracio linear, RL, foi calculada por:

L-L
L

f

RL = .100 F)

em que, L, € o didmetro inicial e L, didmetro final de cada
corpo de prova.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na caracterizagdo das amostras de argila foram
encontrados os seguintes resultados: coloracdo amarelo
queimado, densidade de 0,985 + 0,005 g.mL"', pH de 5,46
+ 0,05, umidade de 4,63% =+ 0,35%, matéria orgénica de
6,08% + 0.25%, cinzas de 89,84% + 0,40% e quantidade
de cromo de 0,05% + 0,01%. A argila € composta de
diferentes espécies mineraldgicas, que interferem em suas
propriedades fisico-quimicas e mecénicas. Os resultados da
andlise térmica e andlise infravermelha da argila utilizada
podem ser observados nas Figs. 1 e 2, respectivamente. As
argilas abrangem um grupo de minerais que possuem uma
mesma caracterizacdo, porém pode haver intemperismo,
uma vez que sua maior parte de materiais € de origem natural
[18]. Em relacdo a andlise térmica da argila, a amostra
apresentou perda de massa logo no inicio do aquecimento
(até 250 °C) referente a perda de dgua livre (endotérmico),
manteve-se estavel até 400 °C (eliminagdo da dgua coloidal
da argila) e uma perda acentuada (~500 °C) correspondente
a combustdo da matéria organica e a perda de dgua por
desidroxilac@o, que é caracteristico de argilominerais, como
a caulinita [19]. Esse processo de decomposic¢do, seguido
da liberagdo de dgua observada, é considerado como sendo
irreversivel. Nas argilas com pouca quantidade de ferro, a
perda de massa ocorre préximo a 700 °C, pois o nimero de
coordenagio de AI** varia de 6 para 5 [20]. Assim, observou-
se que a amostra de argila se manteve praticamente estavel,
até a temperatura de 900 °C, tendo uma perda de massa total
de 8,35%. Isto indicou que a amostra utilizada neste estudo
apresentou uma quantidade de ferro na sua composigao.
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Figura 1: Curvas de TG e DTA da amostra de argila.
[Figure 1: TG and DTA curves of clay sample.]
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Figura 2: Espectro de IVTF referente a amostra de argila.
[Figure 2: FTIR spectrum of clay sample.]

A argila é basicamente um silicato de aluminio hidratado,
composta de 6xido de aluminio, silica e d4gua. Junto a estes
podem ser encontrados outros compostos, outros minerais,
dependendo da regido de onde a argila foi retirada. No
espectro de IVTF (Fig. 2), o pico de 3699 cm™ pode ser
referente a hidrocarboneto; ja os outros picos podem ser
referentes a minerais e outros componentes encontrados na
argila. As interacdes das ligacdes quimicas com a radiacdo
infravermelha podem estar associadas aos cétions (ligacdo
OH"), o que pode fornecer informagdes estruturais da
argila [18, 21]. A banda em 3618 cm! foi atribuida mais
especificamente ao estiramento Al-OH. O pico em 3425
cm! pode ser atribuido ao estiramento Fe-Al-OH, porém este
estiramento ainda ndo esta bem definido na literatura [18].
A banda intensa em 1038 cm™ foi associada ao estiramento
Si-O e a 464 cm! pode ser associada a deformacdo Si-OH
[22, 23]. A banda em 910 cm™ correspondeu a deformacéo
angular ALLOH, mesmo sendo com pouca intensidade,
porém bem definida, indicou presencga de Fe* e Mg? [18].
Em 793 cm’, tem-se uma banda que pode ser associada a
uma interagdo Al-Mg-OH, a qual também pode ser atribuida
a mistura dos minerais ilita-bentonita (750-960 cm™) [24].

Na caracterizag@o das amostras do lodo galvanico foram
encontrados os seguintes resultados: colorag@o verde musgo,
densidade de 0,983 + 0,005 g.mL!, pH de 8,72 + 0,04,
umidade de 82,2% + 1,5% ,matéria organicade 34,1% +0,4%,
cinzas de 65,9% + 0,4% e quantidade de cromo de 26,06% +
0,02%, valores préximos aos observados em outros estudos
[25-27]. As curvas obtidas por andlise térmica e andlise por
infravermelho do lodo utilizado podem ser observadas nas
Figs. 3 e 4, respectivamente. Em relacdo a andlise térmica,
0 lodo com massa inicial de 14,985 mg apresentou perda
acentuada de massa desde o inicio do aquecimento até
aproximadamente 200 °C, podendo estar associada a perda
de dgua superficial das particulas de residuo. Observou-
se uma perda acentuada em aproximadamente 380 °C,
provavelmente relacionada a perda de matéria organica com
liberagéo de H,O e CO,. Em 550 °C, o pico endotérmico
pode estar associado ao processo de perda de carbono
inorganico voldtil, presente em carbonatos. Segundo [19],
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nesta acentuada perda provavelmente ocorreu perda de dgua
higroscépica das particulas do lodo, reduzindo a massa de
forma muito acentuada até aproximadamente 650 °C, onde
ocorreu provavelmente a combustdo e volatilizacdo da
matéria organica. Em seguida manteve-se estavel em 10,299
mg até a temperatura de 900 °C, com perda da massa total
de 31,27%.
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Figura 3: Curvas de TG e DTA da amostra de lodo galvanico.
[Figure 3: TG and DTA curves of galvanic sludge sample.]
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Figura 4: Espectro de IVTF referente a amostra de lodo galvanico.
[Figure 4: FTIR spectrum of galvanic sludge sample.]

Transmitancia (%)

No lodo de galvanoplastia podem-se encontrar diversos
compostos, tais como, hidréxido de sédio, acido cloridrico,
acido sulftrico, carbonato de sédio, 4cido cromico, niquel
e cromo metdlico, sais dos metais utilizados, entre outros;
estes compostos dependem da empresa e do produto que ela
oferta no comércio. No espectro de IVTF (Fig. 4), o pico
intenso em 3425 cm! refere-se ao grupamento de O-H; este
¢ encontrado em grande intensidade porque os hidréxidos
sdo utilizados no residuo para que ocorra a precipitacao dos
hidréxidos dos metais utilizados no processo. As bandas
em 2354 e 1629 cm™ podem estar ligadas a presenca de
dgua e ao estiramento C=0, respectivamente. As bandas
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Figura 5: Curvas de TG e DTA das proporg¢des de lodo nas misturas
com argila: (a) M5 - 5% de lodo, (b) M15 - 15% de lodo e (c) M25
- 25% de lodo.

[Figure 5: TG and DTA curves of sludge proportions in mixtures
with clay: (a) M5 - 5% of sludge, (b) M15 - 15% of sludge and (c)
M25 - 25% of sludge.]

entre 1100 e 830 cm™! podem ser atribuidas a Si-O, muitas
vezes apresentando uma contaminacdo no lodo por silicio
[28].

As curvas de andlise termogravimétrica (TG) e anélise
térmica diferencial (DTA) referentes as misturas argila/lodo
em propor¢des diferente (lodo: 5, 15 € 25%) sdo apresentadas
na Fig. 5. A propor¢ao 5% de lodo em argila teve as mesmas
caracteristicas que a argila pura. Ocorreu uma perda de
massa logo no inicio do aquecimento até aproximadamente
250 °C, associada a um pico endotérmico, que foi referente
a perda de dagua livre, manteve-se praticamente estdvel
até 400 °C, ocorrendo a eliminacdo da 4gua coloidal
da argila, reduzindo sua massa de forma acentuada até
aproximadamente 500 °C, que foi referente a perda de dgua
ligada a molécula e a matéria organica presente, associada a
um pico endotérmico, mantendo-se praticamente estdvel até
o final do processo (900 °C). Nas proporcdes de 15 e 25%
também ocorreram estas trés etapas, mas estas variaram um
pouco na escala de temperatura da propor¢ao de 5%, pois
apresentaram maior quantidade de matéria orginica em sua
composicdo. Isso pode ser observado através da perda de
massa maior conforme a propor¢do de lodo aumentou: a
massa inicial da propor¢do 5% de lodo foi de 13,048 mg
e até o final do tratamento térmico ocorreu uma perda de
9,65%; a massa inicial da propor¢do 15% de lodo foi de
14,687 mg com perda total de 11,56% e a massa inicial da
proporcdo de 25% foi de 15,045 mg com perda de 14,13%
de massa até o final do tratamento térmico.

Apés a preparagdo de acordo com os pardmetros
estabelecidos pelo planejamento experimental, os corpos de
prova foram analisados conformes as Normas Brasileiras
para ceramicos. Na Fig. 6 é apresentada a andlise de absor¢@o
de dgua para os corpos de prova com misturas argila/lodo.
Conforme a NBR 15270-1 [29], a qual diz que “a absor¢do
de dgua ndo deve ser inferior a 8% nem superior a 22%”, 0s
corpos de prova 3AB, 3CD e 4CD ultrapassaram o limite
maximo de umidade permitida, e o corpo de prova 2AB nao

chegou ao valor minimo permitido. Houve uma redugéo de
absor¢d@o de 4gua nos corpos de prova em que a temperatura
de queima foi maior (1100 °C), o mesmo observado
em estudos com matriz cerdmica e lodo galvanico [30].
Observou-se que as amostras incorporadas com 5% e 15%
de lodo na argila apresentaram indices de absorcdo de dgua
dentro dos limites recomendados pela norma, com excecao
do corpo de prova 2AB. Esta exce¢do pode ter ocorrido
devido a realiza¢@o de prensagem deste corpo de prova ou
a utilizag@o de quantidade de 4gua a mais que o necessdrio
para fazer a sua mistura, gerando assim maior porosidade
em sua massa. J4 os corpos de prova contendo 25% de lodo
na argila apresentaram resultados acima do limite ou no
caso do corpo de prova 4AB, quase no limite de absorcao
de dgua mdxima estabelecido pela NBR 15270-1. Além de
ser um parametro de classificacdo dos cerdmicos, a absor¢ao
de 4dgua influencia diretamente sobre as propriedades do
produto, uma delas a resisténcia mecanica: quanto mais
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Figura 6: Andlise de absor¢do de 4gua dos corpos de prova e o limite
minimo (8%) e mdximo (22%) permitido pela NBR 15270-3.
[Figure 6: Water absorption analysis of specimens and the minimum
(8%) and maximum (22%) values allowed by NBR 15270-3.]

baixa for absor¢do, maior a resisténcia mecénica.

Na Tabela III podem-se observar os valores dos efeitos
estimados, coeficientes de regressdo, as interagdes com
parametros significativos e ndo significativos, além do valor
de p,paraavaridvel dependente, absorcio de 4gua. Na andlise
das estimativas dos efeitos foram considerados os fatores
significativos para o intervalo de confianga de 95% (p<0,05).
Nessa andlise de regressdo de superficie de resposta todas
as varidveis e suas interagdes foram significativas a 95% de
significancia, indicando que 99,88% da variabilidade dos
dados podem ser explicadas pelo modelo. Pode-se observar
que quanto maior a temperatura de secagem, menor a
temperatura de queima e maior a concentracdo de lodo na
amostra, maior foi a absorcdo de dgua. Nas Figs. 7a, 7b e
7c encontram-se as linhas de contorno para o planejamento
fatorial 2° para as varidveis concentragdo de lodo versus
temperatura de secagem, concentracdo de lodo versus
temperatura de queima e temperatura de secagem versus
temperatura de queima, respectivamente.

As Equacdes G al apresentam as expressdes matematicas
da absor¢do de dgua nos corpos de prova (AA) em funcdo
da concentragdo de lodo na mistura (X)), temperatura de
secagem (X,) e temperatura de queima (X,), fixando-se a
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Tabela IIT - Andlise de regressdo dos efeitos, coeficientes de regressao e interacdes para a varidvel resposta de
absorc¢d@o de dgua nos corpos de prova.

[Table III - Effects regression analysis, regression coefficients and interactions for the variable response of
water absorption in the specimens.]

Varidvel Soma dos Qrau de Média dos Fator de p-valor
quadrados liberdade quadrados Student
Concentragéo (X)) 1,1858 1 1,1858 89,75 0,00069*
T. de secagem (X)) 327,1682 1 327,1682 2476202 0,00000*
T. de queima (X,) 113,5525 1 113,5525 859432 0,00000*
(X)X (X)) 0,5000 1 0,5000 37,84 0,00354*
X)) X (X)) 34061 1 3,4061 257,79 0,00008*
(X)) X (X)) 2,1840 1 2,1840 165,30 0,00021*
Erro 0,0529 4 0,0132
Total SS 448,0494 10

* - Varidveis e interagdes significativas.
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Figura 7: Linhas de contorno de absor¢do de dgua (%) para planejamento fatorial 2°: (a) concentragdo de lodo versus temperatura de
secagem; (b) concentracdo de lodo versus temperatura de queima; (c) temperatura de secagem versus temperatura de queima.

[Figure 7: Water absorption (%) contour lines for 2° factorial design: (a) sludge concentration versus drying temperature; (b) sludge
concentration versus firing temperature; (c) drying temperature versus firing temperature.]

varidvel temperatura de queima (X,) ao nivel zero (1000 °C) (X)) ao nivel zero (15%) na Equagdo 1. Para o cerdmico
na Equagio G, temperatura de secagem (X)) ao nivel zero com incorporag¢do de lodo galvanico estar dentro dos limites
(80 °C) na Equagdo H e concentracdo de lodo na mistura estabelecidos para o pardmetro absor¢@o de dgua, o processo
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Tabela IV - Andlise de regressao dos efeitos, coeficientes de regressao e interagdes para a varidvel resposta de

lixiviagdo de cromo nos corpos de prova.

[Table 1V - Effects regression analysis, regression coefficients and interactions for the variable response of

chromium leaching in the specimens.]

Varidvel Soma dos Qrau de Meédia dos Fator de p-valor
quadrados liberdade quadrados Student
Concentragdo (X,) 0,190653 1 0,190653 9,71826 0,03561*
T. de secagem (X)) 0,002628 1 0,002628 0,13396 0,73289
T. de queima (X,) 0,081003 1 0,081003 4,12901 0,11195
(X)) X (X)) 0,261003 1 0,261003 13,30424 0,02182%*
(X)) X (X)) 0,013203 1 0,013203 0,67301 0,45807
(X)) X (X)) 0,102378 1 0,102378 521857 0,08437
Erro 0,078472 4 0,019618
Total SS 0,729341 10

* - Varidveis e interagoes significativas.

de fabricacdo deste produto, conforme o planejamento
experimental, deve ter incorporacdo abaixo de 15%,
temperatura de secagem maxima de 80 °C e temperatura de
queima alta (1100 °C).

AA (%) = 1898 +0,38%X, + 6,40*X, —0,25*X *X  (G)
AA (%) = 1898 +0,38*X - 3,77*X, - 0,65*X *X, (H)

AA (%) = 18,98 + 6,40%X, - 3,77%X, - 0,52%X,*X, (1)

Os resultados obtidos na lixiviagdo das amostras e o limite
maximo permitido pela NBR 10004 estdo apresentados
na Fig. 8. Os resultados obtidos na leitura de cromo nas
solugdes dos corpos de prova lixiviados se apresentaram na
faixa de 0,0950 + 0,0070 a 0,8800 + 0,0014 mg.L."!, todos
dentro do limite maximo (5 mg.L! de Cr) permitido [3].
Na Tabela IV podem-se observar os valores dos efeitos
estimados, coeficientes de regressdo, as interagdes com
parametros significativos e ndo significativos, além do valor
de p, para a varidvel dependente, lixiviagdo de cromo. Na
andlise das estimativas dos efeitos foram considerados os
fatores significativos para o intervalo de confianca de 95%
(p<0,05). Nessa andlise de regressao de superficie de resposta
a varidvel dependente concentracdo de lodo e sua interacao
com a temperatura de secagem foram significativas a 95%
de significancia, indicando que 89,24% da variabilidade
dos dados podem ser explicadas pelo modelo. Na Fig. 9
encontram-se as linhas de contorno para o planejamento
fatorial 2° para as varidveis concentracdo de lodo versus
temperatura de secagem.

A Equagdo J apresenta a expressdo matemadtica da
concentragdo de lodo na mistura (X,) e temperatura de
secagem (X)) sobre a lixiviagdo de cromo dos corpos de
prova (LC), fixando-se a varidvel temperatura de queima
(X,) ao nivel zero (1000 °C). Observou-se novamente que
corpos de prova com temperatura de secagem abaixo de
80 °C continuou apresentando uma melhor tendéncia para

os parametros das normas. Em se tratando da concentracdo
de lodo na mistura, para este pardmetro, mesmo sendo
significante estatisticamente, observa-se pela Fig. 8 que a
faixa de concentra¢do de cromo na mistura estudada neste

Maximo

T T T h 4 PS Y T L d 1

Lixiviagao de
cromo (mg.L")
O 2N WhE D

1AB 2AB 3AB 4AB 1CD 2CD 3CD 4CD
Amostra

Figura 8: Resultados do teste de lixiviagdo de cromo dos corpos

de prova e o limite maximo (5 mg.L") permitido pela NBR 10004.

[Figure 8: Results of chromium leaching test of specimens and the
maximum limit (5 mg.L"') according to NBR 10004.]
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Figura 9: Linhas de contorno de concentracdo de cromo lixiviado
(mg.L") para planejamento fatorial 23: concentragio de lodo versus
temperatura de secagem.

[Figure 9: Chromium concentration (mg.L") contour lines for 2°
factorial design: sludge concentration versus drying temperature.]
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Tabela V - Andlise de regressao dos efeitos, coeficientes de regressao e interacdes para a varidvel resposta da

solubiliza¢do de cromo nos corpos de prova.

[Table V - Effects regression analysis, regression coefficients and interactions for the variable response of

chromium solution in the specimens.]

Varidvel Soma dos Qrau de Média dos Fator de p-valor
quadrados liberdade quadrados Student
Concentracio (X ) 0,01424 1 0,014238 0,009276 0,92791
T. de secagem (X)) 349471 1 3,494707 2,276634 0,20584
T. de queima (X,) 488297 1 4,882969 3,181020 0,14907
(X)) X (X)) 0,07752 1 0,077520 0,050500 0,83321
X)X (X)) 0,01999 1 0,019990 0,013023 091464
(X)) X (X)) 1,30016 1 1,300159 0,846991 0,40949
Erro 6,14013 4 1,535032
Total SS 1592971 10

* - Varidveis e interagdes significativas.

trabalho apresentou-se dentro da legislacdo estabelecida
para langamento de efluentes - Cr*: 1 mg.L! [31].

LC (mg.L") =0,54 - 0,15*X, +0,22*X, - 0,18*%X *X_ (J)

Os resultados obtidos na solubilizacdo das amostras e o
limite maximo permitido pelaNBR 10004 estdo apresentados
na Fig. 10. Para a leitura de cromo das solucdes dos corpos
de prova na andlise de solubilizagdo foram observados
valores na faixa 0,2625 + 0,0028 a 3,2250 + 0,0028 mg.L'!;
todos esses valores ultrapassaram o valor estabelecido
(0,05 mg Cr L") na norma NBR 10004 [3], determinando
sua classificagdo como classe II - A (ndo inerte), o que
difere dos estudos [32, 33], que apresentaram inertizacdo do
cromo na matriz ceramica, porém os mesmos trabalharam
com até 5% de lodo incorporado na cerdmica vermelha.
Na Tabela V podem-se observar os valores dos efeitos
estimados, coeficientes de regressdo, as interagdes com
parametros significativos e ndo significativos, além do valor
de p, para a varidvel dependente, solubilizag¢@o de cromo. Na
andlise das estimativas dos efeitos foram considerados os
fatores significativos para o intervalo de confiangca de 95%
(p<0,05). Nessa andlise, todas as varidveis e suas interacdes
ndo foram significativas a 95%, nao tendo influéncia sobre

w
)

Solubilizagao de
cromo (mg.L")
QO -~2=2DNN®
SNo Yo Uo

1AB 2AB 3AB 4AB 1CD 2CD 3CD 4CD 1E
Amostra

Figura 10: Resultados do teste de solubilizacdo de cromo nas
amostras e seu limite maximo (0,05 mg.L"") segundo a NBR 10004.
[Figure 10: Results of chromium solution test and the maximum
limit (0.05 mg.L") according to NBR 10004.]

R

a solubilizacdo de residuos. Porém, avaliando a Fig. 10,
observam-se valores menores para os corpos de prova que
foram submetidos a temperatura de queima de 1100 °C.
Essa reducdo poderia ser efeito da sinterizagdo do material
no processo da queima.

Nas Tabelas VI e VII encontram-se os resultados
da retrac@o linear nas amostras e os valores dos efeitos
estimados, coeficientes de regressdo, as interagdes com
parametros significativos e néo significativos, além do valor
de p, para a varidvel dependente, retracdo linear dos corpos
de prova, respectivamente. As retracdes lineares obtidas
nos corpos de prova se apresentaram na faixa de 7,89%
+ 0,55% a 21,26% + 10,34%. Observou-se que a retracio
dos corpos de prova entre sua moldagem e sua queima foi
bastante varidvel, porém os maiores valores foram para
temperatura de queima maior (1100 °C), também observado
em estudos na literatura [30]. Isso pode ter ocorrido devido
ao excesso ou falta de 4gua inserida na mistura para que esta
se tornasse homogénea, resultando assim em uma maior ou
menor retracdo linear nos corpos. Observou-se também que
os corpos de prova com a mesma proporcao de lodo em sua
massa e a mesma temperatura de queima possuiram retracdes

Tabela VI - Resultados da retrag@o linear nas amostras.
[Table VI - Results of linear shrinkage of samples.]

Identificagdo % de retragdo
1AB 1448 £3,94
2AB 19,85+ 6,26
3AB 8,88 +0,03
4AB 18,52 +2.,86
1CD 1421 £0,37
2CD 18,27 £ 6,02
3CD 7,89 £0,55
4CD 1093 £ 8,12

1E 21,26 10,34
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Tabela VII - Anélise de regressdo dos efeitos, coeficientes de regressdo e interagdes para a varidvel resposta da

retracdo linear dos corpos de prova.

[Table VII - Effects regression analysis, regression coefficients and interactions for the variable response of

linear shrinkage in the specimens.]

Soma dos

Grau de

Média dos Fator de

Varidvel quadrados liberdade quadrados Student p-valor
Concentragao (X)) 13,5981 1 13,59811 0.475235 0,52849
T. de secagem (X)) 52,9935 1 5299351 1,852049 0,24517
T. de queima (X)) 61,1065 1 61,10651 2,135587 0,21772
(X) X(X) 5,6616 1 5,66161 0,197865 0,67946
(X) X (X)) 7.8210 1 7,82101 0,273333 0,62873
(X)) X (X)) 13203 1 132031 0046143 0,84042
Erro 1144538 4 28,61344
Total SS 256.,9549 10

* - Varidveis e interagdes significativas.

lineares similares umas com as outras, com exce¢do do
4AB e 4CD. Porém na andlise de regressdo de superficie
de resposta todas as varidveis e suas intera¢cdes ndo foram
significativas a 95% de significancia, ou seja, nenhuma das
varidveis estudadas teve influéncia sobre a retracdo linear
dos corpos de prova.

CONCLUSOES

Analisando os resultados obtidos nas caracterizac¢des dos
corpos de prova verificou-se a possibilidade de desenvolver
cerdmicos incorporados com lodo galvanico. Os resultados
de absorcdo de dgua e retracdo linear indicaram que nas faixas
dos pardmetros investigados os corpos de provas produzidos
com temperatura de queima de 1100 °C apresentaram
valores que possibilitaram enquadrar os materiais ceramicos
produzidos com essa formulacdo para aplicagdes como
telhas e blocos cerAmicos. Quanto a imobilizacdo de
cromo presente no lodo galvinico, ndo houve viabilidade
técnica na incorpora¢do do lodo em matriz cerdmica nas
condigdes propostas no planejamento experimental e, assim,
classificaram-se como residuos nao inertes (Classe II - A).
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