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RESUMO

O o6leo mineral isolante usado em transformadores
quando atinge os limites especificados por normas
técnicas, deve ser regenerado.

O bauxito ativado é utilizado como meio adsorvente em
percoladores, durante a regeneragcédo de 6leo mineral
isolante. Apds o processo de regeneragéo, obtém-se o
6leo mineral isolante, com caracteristicas fisico-
quimicas similares ao 6leo novo, e o bauxito saturado
impregnado com 6leo mineral isolante.

Segundo a norma NBR 10004, o bauxito impregnado
com 6leo mineral isolante € um residuo Classe |, pois
apresenta concentragdo de fenol e hidrocarbonetos
acima da concentragao definida pela mesma norma.
Portanto, trata-se de um residuo perigoso, nocivo ao
ser humano e ao meio ambiente.

No presente trabalho, desenvolveu-se uma forma de
reutilizacdo do bauxito impregnado com 6leo mineral
isolante através de sua incorporagdo, em diferentes
concentragdes, a massa de ceramica vermelha.

Este reaproveitamento tem como objetivo a eliminagéo
do envio do residuo da regeneracdo de 6leo mineral
isolante a aterros industriais e conseqlientemente a
eliminagdo do impacto negativo causado ao Meio
Ambiente.

PALAVRAS CHAVE: Oleo mineral isolante, bauxito,
regeneragao, cerdmica vermelha, tijolo.

1 INTRODUGAO E OBJETIVOS

O ¢6leo mineral isolante € um derivado do petréleo,
utilizado em equipamentos elétricos (transformadores,
reatores, comutadores, disjuntores, etc.). O processo
de oxidagdo do dleo inicia logo apds o enchimento do
equipamento na fabrica. Tal processo tem inicio
quando o oxigénio dissolvido no 6leo reage com os
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hidrocarbonetos instaveis, na presenca de
catalisadores como cobre e ferro existentes nos
equipamentos. Este processo de oxidagao é acelerado
quando o equipamento entra em operagao, devido as
perdas dielétricas que se convertem em calor,
ocasionando a degradagédo térmica.

Os produtos finais resultantes sdo compostos acidos e,
em um estagio mais avangado de oxidagdo, ha a
formagao de borra, que se deposita nos trocadores de
calor e na parte ativa dos equipamentos. Estes
depdsitos dificultam o processo de convecgao do dleo
e a troca térmica do sistema espira / 6leo, resultando
em superaquecimento, diminuindo, assim, a eficiéncia
do sistema de isolamento 6leo / papel e
consequentemente a vida util do equipamento.

A regeneragéo do 6leo mineral isolante é o processo
que elimina, por métodos quimicos e/ou por adsorgéo,
contaminantes acidos e coloidais e produtos de
deterioragdo do 6leo, de forma a se obter um produto
com caracteristicas similares as caracteristicas do dleo
novo. A regeneragdo do 6leo mineral isolante com o
bauxito ativado, meio adsorvente, recupera as
caracteristicas fisico-quimicas originais do o6leo
removendo seus produtos de oxidagdo e gerando um
residuo Classe |, o bauxito impregnado com éleo
mineral isolante. Atualmente o bauxito impregnado com
6leo mineral isolante é depositado em aterros
industriais, acarretando despesas e conseqlente
elevagdo do custo da regeneragcdo do o6leo mineral
isolante.

De maneira geral, objetiva-se desenvolver uma
metodologia adequada para o aproveitamento de tal
residuo, incorporando-o ao processo produtivo de
ceramica vermelha.
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2 CARACTERIZAGAO DO BAUXITO ATIVADO,
DO BAUXITO IMPREGNADO COM OLEO
MINERAL ISOLANTE E DA ARGILA

O bauxito analisado é proveniente da Mineradora
Curimbaba em Pogos de Caldas, Minas Gerais e a
argila AC12, in natura, fornecida pela Colorminas, de
Criciima, Santa Catarina.

Diversos ensaios de laboratério foram realizados com a
finalidade de melhor caracterizar as amostras
supracitadas, através de uma seqliéncia de ensaios
especificos, com o objetivo de enquadra-las em
determinados usos industriais.

21 Teste de atividade de azobenzeno para
argilas, segundo astm d 2007/01

O teste de atividade de azobenzeno para argilas foi
realizado no Laboratério Fisico-Quimico da Eletrosul,
LAFIQ. Neste ensaio utilizou-se uma amostra de
bauxito ativado com teor de umidade igual a 3% e
outra amostra que permaneceu em estufa a 100°C por
vinte e quatro horas.

Neste ensaio, utilizou-se bauxito ativado com teor de
umidade igual 3% e bauxito ativado seco em estufa a
100°C por 24 horas.

O bauxito ativado umido apresentou resultado de
adsorcdo por azobenzeno igual a 03 ml e o bauxito
ativado seco apresentou resultado adsorgdo por
azobenzeno igual a 47 ml.

O valor minimo de adsorgdo por azobenzeno para o
bauxito ativado, especificado pelo fabricante do bauxito
ativado é igual a 14 ml. A eficiéncia de adsorgdo do
bauxito ativado reduz significativamente quando o
bauxito ativado esta umido.

2.2 Fluorescéncia de raios-x

A analise de fluorescéncia de raios-X foi realizada no
Centro de Tecnologia em Ceradmica, objetivando
identificar e quantificar os compostos presentes a partir
do residuo de perda ao fogo a 1000°C. O ensaio foi
realizado na amostra de bauxito ativado, pois a
amostra de bauxito impregnada com 6leo mineral
isolante poderia causar danos ao equipamento de
fluorescéncia de raios-X.

Os principais componentes do bauxito sdao AlOs,
(75,29% em massa), SiO2 (10,04% em massa) e Fe>O3
(7,35% em massa). A concentragdo de Fe>O3 confere
ao bauxito a coloragdo vermelha. Os demais
constituintes presentes apresentam concentragao
abaixo de 1%. CaO, MgO, Na;O e KO sdo agentes
fundentes e tendem a baixar a refratariedade. Perda ao
fogo de 3,46% é devido a ativagdo (calcinagédo) do
bauxito, que nao foi completa.

Foram detectadas baixas concentragdes de ZrO,,
Nb.Os, e Cex0s3. O fabricante do bauxito ativado
informou ser comum em analises rotineiras a presenga
de tragos destes compostos neste tipo de bauxito.

A composicédo quimica da argila AC 12 é de 62,75% de
SiOy, 23,33% de Al,O3 e 1,98% de Fey03. Os demais
constituintes, CaO, NayO, K>O, MnO, TiO2, MgO, P20s
apresentam concentragdo em massa inferior a 1%. A
perda ao fogo é de 6,99% devido a matéria organica
presente na argila.

2.3 Difracdo de raios-x

O ensaio de difragdo de raios-X foi utilizado com o
objetivo de identificar qualitativamente as fases

presentes na amostra de bauxito ativado e na amostra
de argila. Esta analise foi realizada no CCDM/UFSCar,
em um difratdbmetro Philipis. As amostras foram moidas
em almofariz e analisadas com o comprimento de onda
do cobre, A = 1,54056A, amostra rotacional, intervalo
de medidaem 2 _de 15 a 80°.

A andlise mineraldgica por difratometria de raios-X
mostrou que as duas amostras, bauxito ativado e
bauxito impregnado com déleo mineral isolante
apresentam o mesmo perfil de difragéo, identificando
assmfaages gibsita, boemita, éxido de aluminio e hematita.
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Figura 1 - Difratograma de raios-X do bauxito ativado.

2. 00

Na amostra de argila AC 12 identificaram-se as fases
quartzo (SiO2) hexagonal, caulinita (AI2Si205(0H)4)
triclinico, moscovita [KAI2(Si3AIO10)}(OH,F) hexagonal
e ortoclasio KAISi308 monoclinico.
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Figura 2. Difratograma da amostra de argila AC 12.

24 Queima do bauxito — andlise dos gases
gerados

Através de cromatografia gasosa, analisou-se o gas
gerado durante a queima do bauxito impregnado com
6leo mineral isolante. As amostras foram queimadas
em um forno tubular nas temperaturas de 100°C,
400°C, 500°C e 1000°C, utilizando-se com gas de
arraste o argbnio a vazéo de 95 ml/min.

Através da Figura 3 observa-se a deteccdo de
oxigénio, nitrogénio e diéxido de carbono a 100 °C e a
400 °C. A 500 °C além dos trés gases ja mencionados,
detectou-se hidrogénio, metano, monéxido de carbono,
etileno e etano. A 1000°C detectou-se também a
presenca de acetileno. Segundo Milash, o 6leo mineral
isolante quando sobreaquecido (500°C), origina gases
metano, etano, etileno, diéxido de carbono (400°C) e
agua (200°C) em presenga de oxigénio. A pirdlise do
6leo conduz a formacdo de hidrogénio, acetileno,
metano e etileno, confirmando os gases detectados.
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Figura 3. Gases gerados durante a queima do bauxito
impregnado com 6leo mineral isolante

2.5 Classificacdo de residuos sélidos -

NBR 10004

Para a realizagdo das analises na amostra de bauxito
impregnado com o6leo mineral isolante foram
empregadas as técnicas de espectrometria de
absorgcdo atdmica, espectrometria de emissdo de
plasma, espectrometria de visivel, titulometria
potenciométrica e visual e gravimetria.

Quanto aos parametros avaliados no teste de
lixiviagdo, a amostra ensaiada apresentou resultados
abaixo daqueles relacionados na Listagem 7 da
NBR10004. Nos valores obtidos para os itens
indicados no teste de solubilidade, o resultado
encontrado para fenol apresentou-se acima dos
valores indicados na Listagem 8 da NBR 10004, ou
seja, o valor limite € de 0,001mg/L e o valor encontrado
é de 2,93 mg/L. Ja na massa bruta, o valor encontrado
para hidrocarbonetos na forma de 6leos e graxas,
apresentou-se acima daquele indicado na Listagem 9
da NBR 10004. O valor limite € de 5 % e o valor
encontrado é de 16%. Portanto, essa amostra é
classificada como Residuo Classe | (Residuo
Perigoso).

2.6 Andlise térmica diferencial e gravimétrica

Os ensaios de DTA (analise térmica diferencial) e ATG
(analise termogravimétrica) foram realizados com o
objetivo de obter o comportamento térmico da amostra
de argila. Foram realizados no CCDM/UFSCar, em um
equipamento Netzsch ST 409C. A amostra foi
submetida a secagem em uma estufa a
aproximadamente 50°C e em seguida quantidades
suficientes das mesmas foram inseridas nos porta
amostras para o referido ensaio. A faixa de
temperatura utilizada foi de 25°C a 1400°C a uma taxa
de aquecimento de 10°C/ min.

Na temperatura de 112,1 °C, pico endotérmico,
detectou-se uma perda de massa associada de 2,69 %
indicando perda de agua adsorvida na superficie
externa dos argilominerais. Na temperatura de 368,2
°C, determinou-se uma perda de massa 1,49 %
indicando a decomposi¢do da matéria organica.

Na temperatura de 537,5 °C, foi medida uma perda de
massa associada de 4,07% indicando a desidroxilagado
de argilominerais. Na temperatura de 886,9°C, ha uma
perda de massa de 0,60% indicando uma reagéo de

combustdo e na temperatura de 975,8°C, ha uma
perda de massa de 0,18%.
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Figura 4. Analise térmica diferencial e gravimétrica da
argila AC 12.
3 PARTE EXPERIMENTAL

3.1 Preparacdo das misturas

Estudaram-se cinco misturas, em diferentes
concentragdes, de bauxito impregnado com dleo
mineral isolante e argila e uma mistura de controle,
constituida por 100% de argila. As concentracdes de
bauxito impregnado com déleo mineral isolante
utilizadas foram de 1%, 3%,5% e 10%.

3.2 Moagem

As misturas foram moidas a umido em moinhos de
bolas de laboratério. A carga utilizada foi de esferas de
alumina, composta de 25% de bolas pequenas (11,89
mm de didmetro), 50% de bolas médias (21,12 mm de
didmetro) e 25% de bolas grandes (40 mm de
diametro). O tempo de moagem utilizado para todas as
misturas foi de quatro horas.

A massa de agua de moagem foi calculada pela
seguinte equacgéo

Ma = Ms(%) onde:

Ma = quantidade de agua a ser adicionada ( g );
Ms = massa de sdlido seco ( g );
X = umidade de moagem ( % ).

3.3 Secagem e granulacio

As misturas foram secas em estufa a temperatura de
110°C, por 48horas. A massa seca foi triturada com
martelo e passada em peneira de 16 mesh (1,00 mm).

3.4 Umidificacao

As misturas foram umidificadas por pulverizagéo,
variando a umidade de 5% a 6% em base seca. Foram
armazenadas em sacos plasticos fechados por 24
horas, permitindo assim uma boa homogeneizagao.

3.5 Moldagem

Para o processo de moldagem utilizou-se uma prensa
hidraulica manual de laboratério fabricada pela
Servitch, modelo 30 t CT 320.

Os corpos de prova foram moldados através de um
estampo retangular de 126x58 mm. A carga foi
aplicada lentamente até 21 ton, a qual foi mantida por



15 segundos. Foram moldados 15 corpos de prova
para cada mistura e medidas suas dimensdes.

3.6 Secagem dos corpos de prova

Os corpos de prova foram secados em estufa a uma
temperatura de 110°C, por 24 horas. Foram pesados e
medidos novamente.

3.7 Queima dos corpos de prova

Com o objetivo de construir a curva de gresificagéo, os
corpos de prova foram queimados em ftrés
temperaturas: a 700°C, a 850°C e a 1000°C, utilizando-
se um forno mufla modelo KK260 SO 1060 da Linn
Elektro Therm GMBH.

O processo de resfriamento dos corpos de prova foi de
maneira natural até temperatura ambiente, com
duragao de 15 horas.

A temperatura ambiente, os corpos de prova foram
pesados, medidas suas dimensdes e determinou-se a
retragdo de queima e perda ao fogo.

4  CARACTERISTICAS DOS CORPOS DE PROVA

4.1 Perda ao fogo

Com o resultado das pesagens apds a secagem e
apos a queima, determinou-se a perda ao fogo, ensaio
que indica a perda de massa do material durante o
cozimento. A perda ao fogo é dada pela seguinte
equagao:

M -M
PF=—9x100
Mq
PF = perda ao fogo ( % );
Ms = massa do corpo de prova apds a secagem ( g );
Mg = massa do corpo de prova apos a queima ( g ).

4.2 Absorcéo de agua

O ensaio de Absorgdo de Agua foi realizado segundo a
NBR 13818, Anexo B. Os corpos de prova foram secos
em estufa a 110°C por 24 h, resfriados, anotados sua
massa e foram imersos verticalmente em um recipiente
contendo agua destilada em ebuligao por duas horas e
resfriados submergidos em agua. Com um pano
ligeiramente Umido, enxugou-se suavemente a
superficie e pesaram-se os corpos de prova.
Calculou-se a absorgédo de agua através da equagéo
abaixo:

m, -m
Abs = —2__Tx

onde:

100 onde:
m3
Abs = absorcéo de agua ( % );
m1 = massa do corpo de prova seco ( g );
m2 = massa do corpo de prova saturado ( g ).

4.3 Retracao linear

A retragdo linear foi determinada a partir do
comprimento dos corpos de prova apds a secagem em
estufa e apdés a queima. Utilizou-se um paquimetro
digital com resolugéo de 0,01 mm. A retragao linear foi
calculada segundo a formula abaixo:

L, -L

RL=——-x100 onde:
Lo

RL = retracgao linear ( % )
L, = comprimento do corpo de prova seco ( mm )
L = comprimento do corpo de prova pos queima ( mm )

4.4 Densidade aparente

Para determinagédo da densidade aparente dos corpos
de prova queimados a 700°C, 850°C e 1000°C utilizou-
se 0 método de imersdo em mercurio.

= mX—ng onde:

ep

Dap = densidade aparente do corpo de prova

m = massa do corpo de prova

ep = empuxo do corpo de prova submerso em mercurio
dng = densidade do mercurio

ap

4.5 Mddulo de resisténcia a flexdao

Para realizagédo deste ensaio utilizou-se o Anexo C da
norma NBR 13818 - Placas Ceradmicas para
Revestimento — Especificagdo e Métodos de Ensaio.

MRF = 3—';" onde:

3be“miN
MRF = Mdédulo de Resisténcia a Flexao
F = Forga

L = Distancia entre as barras de apoio
b = Largura do corpo de prova
e = espessura minima

4.6 Gases gerados durante a queima

Com objetivo de detectar possiveis compostos
fenodlicos desprendidos durante a queima da mistura
argila bauxito impregnado com 6leo mineral isolante,
fez-se a queima da mistura em um forno tubular de
laboratério. Utilizaram-se 4 g da mistura composta por
argila e bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
a 10 % . Este ensaio foi realizado nas temperaturas de
700 °C, 850 °C e 1000 °C e utilizou-se argbnio como
gas de arraste a uma vazao de 95 + 5 ml/min.

Os gases produzidos durante a queima foram
borbulhados em agua destilada.(duas provetas,
dispostas em série, de 250 ml cada). As amostras
foram acidificadas a 1% em peso com acido sulfurico.
Deve-se lembrar que este ndo é um ensaio
normatizado, € apenas uma tentativa de detectar
compostos fendlicos desprendidos durante a queima
das amostras.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Perda ao fogo

Conforme resultados esperados, nas trés temperaturas
de queima dos corpos de prova, a tendéncia é
aumentar os valores de perda ao fogo a medida que
aumenta o teor de bauxito.
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Figura 5. Influéncia da temperatura de queima e do
teor de bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
na perda ao fogo.



5.2 Absorcédo de agua

Valores muito baixos de absorgédo, menores que 10%,
apresentam problemas para aderéncia da argamassa
de assentamento e de revestimento e valores muito
elevados, superiores a 18 %, indicam que o material
apresenta grande porosidade e permeabilidade.

Os corpos de prova queimados a 700 °C nao resistiram
ao ensaio de absorcdo de agua. Logo no inicio do
ensaio comecaram a se desintegrar, nos permitindo
afirmar que a temperatura de 700 °C nao foi suficiente
para a sinterizagdo dos mesmos.

Na Figura 6, observa-se que os corpos de prova
queimados a 1000 °C apresentaram absorgédo de agua
inferior aos corpos de prova queimados a 850 °C, o
que nos leva a concluir que eles estdo mais
densificados.

O aumento do teor de bauxito impregnado com dleo
mineral isolante evidencia uma tendéncia ao aumento
da absorcéo de agua.
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Figura 6. Influéncia da temperatura de queima e do
teor de bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
na absorgdo de agua.

53 Retracao linear

Observou-se que o efeito da temperatura de queima foi
distinto para a retracao linear de queima dos corpos de
prova analisados.

Para a temperatura de 1000 °C n&o ocorreram
variagbes significativas quanto a retragédo linear de
queima nas concentragdes analisadas de bauxito
impregnado com 6leo mineral isolante.

Nas temperaturas de 700°C e 850 °C houve pequena
expansdo dos corpos de prova em todas as
concentragdes utilizadas.
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Figura 7. Influéncia da temperatura de queima e do
teor de bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
na retragao linear.

5.4 Densidade aparente

A densidade aparente é uma propriedade muito
importante para pegas ceramicas prensadas, pois tem
influéncia sobre a retracdo linear, absorcdo de agua e
principalmente para resisténcia mecanica.

Para a temperatura de 1000 °C obtém-se uma
densidade aparente superior a densidade aparente dos
corpos de prova queimados a 700 °C e 850 °C, com
tendéncia a diminuir a medida que a incorporagéo do
bauxito a argila aumenta.
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Figura 8. Influéncia da temperatura de queima e do
teor de bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
na densidade aparente

55 Mddulo de resisténcia a flexdo

Os corpos de prova sinterizados a temperaturas mais
elevadas, com maior grau de densificagdo, apresentam
valores superiores de médulo de resisténcia a flexao.
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Figura 9. Influéncia da temperatura de queima e do
teor de bauxito impregnado com 6leo mineral isolante
no modulo de resisténcia a flexao.

5.6 Gases gerados durante a queima

Em todas as amostras analisadas ndo se detectou a
presenca de compostos fendlicos.

5.7 Classificacao dos corpos de prova segundo
a NBR 10004

A anadlise de classificagdo dos corpos de prova poés
queima foi realizada em trés laboratérios diferentes
com o objetivo de confirmar realmente a auséncia de
compostos fendlicos. Ao contrario do esperado, os
laboratérios obtiveram resultados diferentes entre si,
conforme observa-se na tabela abaixo:
Tabela 1. Resultados do teor de fenol
diferentes laboratdrios.

em trés



MASSA BRUTA - Limite | SOLUBILIZADO - Limite
maximo: 10 mg/kg|maximo: 0,001 mg/L
(Listagem 8) (Listagem 9)
Lab X LabY Lab z Lab X LabY Lab z
A < <
<02 ] <02 1 <10 | 5002 | 0,002 | <91
B| 0,20 - <1,0 | 0,020 | 0,008 <0,1
C| 0,55 - <1,0 | 0,015 - <0,1
D| 048 - <1,0 | 0,016 | 0,006 <0,1
E| <0,2 0,28 <1,0 | 0,018 | 0,002 <0,1

A: Argila — 100% B: Argila + Bauxito OMI —1 % C: Argila +
Bauxito OMI — 3 % D: Argila + Bauxito OMI - 5 % E: Argila
+ Bauxito OMI - 10 %

Todos os resultados efetuados na massa bruta
encontram-se dentro dos limites especificados pela
NBR 10004. Ja para o solubilizado os valores medidos
estdo numa faixa de indeterminacéo, devido a grande
variabilidade dos resultados e a incerteza de
equipamento de analise para medigdo de
concentragdes inferiores a 0,1 mg/L.

5.8 Caracteristicas visuais observadas

Observam-se as seguintes caracteristicas dos corpos
de prova apos queima a 1000°C.

Regularidade de forma, sem empenamentos e
deformagdes. Arestas vivas e cantos resistentes, cor
uniforme e massa homogénea, com auséncia de
fendas, trincas e corpos estranhos. Cozimento

homogéneo e som metdlico quando percutido com
martelo. A igualdade das dimensdes proporcionara aos
tijolos uniformidade e facilidade de assentamento.

Os corpos de prova queimados a 700 °C apresentaram
uma resisténcia mecanica, quando manuseados,
inferior aos corpos de prova queimados a 850 °C e a
1000°C.

Figur 10. Corpos de prbva apos queib‘ma.
6 CONCLUSOES

Em escala laboratorial, foi analisado o efeito da
incorporagéo do bauxito impregnado com o6leo mineral
isolante em argila para producdo de ceramica
vermelha.

Considerando os resultados encontrados, ressaltamos:
* Os ensaios de classificagdo de residuos segundo a
norma NBR 10004, caracterizam o bauxito impregnado
com 6leo mineral como um Residuo Classe |, Residuo
Perigoso. Os corpos de prova de cerdmica vermelha
com o residuo incorporado apds queima apresentaram
teores reduzidos de fenol, préoximos do limite de
detecgdo das técnicas de analises.

* A incorporagdo do bauxito impregnado com dleo
mineral isolante proporciona a Empresa uma pequena
economia anual, valor irrisério quando comparado com
os beneficios que proporcionara ao Meio Ambiente,

contribuindo assim, para aumentar a conscientizagao
ambiental entre os funcionarios da empresa, pois um
Residuo Perigoso passara a ser parte integrante do
processo produtivo de ceramica vermelha.

* Levando-se em consideragdo os itens abordados
acima, pode-se concluir que o uso do bauxito
impregnado com o6leo mineral isolante misturado a
argila para fabricacdo de tijolos surge como uma
alternativa econdmica para problemas ambientais.

7  SUGESTOES

Como continuidade deste trabalho, sugere-se:

* Implantar efetivamente este estudo em olarias da
regido, confirmando a viabilidade do processo na
pratica.

* Estender esta pesquisa a regeneradoras de dleo
mineral isolante que possuam como meio adsorvente
terra fuller ou similar.

* Desenvolvimento de testes laboratoriais de maneira
andloga a efetuada, utilizando para moldagem dos
corpos de prova o processo de extrusao.

* Todos os laboratérios, especializados em analises
de residuos industriais, consultados para realizagao do
ensaio do teor de fenol segundo NBR 10004 néo
dispdem de técnicas que permitam afirmar com
precisao valores de fenol abaixo de 0,1 mg/L. Portanto,
sugere-se uma revisdo nos valores limites
especificados pela norma NBR 10004.
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