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RESUMO

SERVI, S. P. Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com
agentes aglomerantes. 2022. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Civil) — Programa de
Pos-Graduagao em Engenharia Civil, Universidade Federal do Rio Grande do Sul, Porto
Alegre.

A industria de extracdo mineral tem grande importancia no desenvolvimento economico de
diversos paises, bem como, tem papel fundamental no desenvolvimento da sociedade, tendo em
vista que os produtos explorados sdo essenciais para uso cotidiano. Entretanto, tais atividades
sdo responsaveis por um elevado impacto ambiental, consumindo recursos ndo renovaveis e
gerando milhdes de metros cubicos de residuos anualmente. Os residuos, por sua vez, acabam
sendo dispostos em barragens de contengdo, apresentando um potencial de dano catastréfico
em casos de ruptura. Neste cendrio, faz-se necessario o desenvolvimento de novas solugdes
para uso destes residuos de mineracgao, buscando formas alternativas de deposi¢ao e/ou formas
de reciclagem, como materiais alternativos. O objetivo deste estudo ¢ avaliar a resposta
mecanica, a partir de ensaios de resisténcia e durabilidade, de residuo de minério de ferro
estabilizado com diferentes agentes cimentantes, sendo estes: (i) cimento Portland de alta
resisténcia inicial; e (i) ligante alcali-ativado. Para desenvolvimento do ligante alternativo
utilizou-se, como fonte de aluminossilicato e calcio, a cinza de casca de arroz e a cal de
carbureto e, como fonte de elemento alcalino, uma mistura de hidroxido e silicato de sodio.
Com base em um estudo estatistico experimental, desenvolveram-se diferentes dosagens de
materiais precursores e ativadores alcalinos que atingiram valores na faixa de 1 a 13 MPa aos
7 dias de cura. A partir da metodologia de superficie de resposta obteve-se um ligante alcali-
ativado dosado para o melhor desempenho mecanico. Posteriormente, avaliaram-se misturas de
residuo de minério de ferro com os agentes aglomerantes, tendo resultados na faixa de 500 a
4500 kPa de resisténcia a compressao simples, 40 a 400 kPa de resisténcia a tracdo na
compressao diametral e 5 a 40% de perda de massa acumulada por ciclos de molhagem,
secagem e escovacdo. Conclui-se o potencial uso de agentes cimentantes para melhora de

resisténcia e durabilidade de residuo de minério de ferro.

Palavras-chave: Residuos de mineracdo; ativacdo alcalina; cinza de casca de arroz; cal de

carbureto; cimento Portland



ABSTRACT

SERVI, S. P. Mechanical behaviour of iron ore tailings stabilised with cementing agents.
2022. Dissertation (Master’s in Civil Engineering) — Graduate Program in Civil Engineering,
UFRGS, Porto Alegre.

The mineral extraction industry is of great importance in the economic development of several
countries, as well as having fundamental role for development of society, considering that the
exploited products are essential for daily use. However, such activities are responsible for a
high environmental impact, consuming non-renewable resources and generating millions of
cubic meters of waste annually. The waste, in turn, ends up being disposed of in containment
dams, presenting a potential for catastrophic damage in cases of rupture. In this case, it is
necessary to develop new solutions for the use of these mining waste, seeking alternative forms
of disposal and/or forms of recycling as alternative materials. The aim of this study is to evaluate
the mechanical response, from strength, stiffness and durability tests, of iron ore tailing
stabilized with different cementing agents, namely: (i) high initial strength Portland cement;
and (ii) activated alkali binder. For the development of the alternative binder, rice husk ash and
carbide lime were used as a source of aluminosilicate and calcium and, as a source of alkaline
element, a mixture of sodium hydroxide and sodium silicate. Based on an experimental
statistical study, different dosages of precursor materials and alkaline activators were
developed, which reached values in the range of 1 to 13 MPa at 7 days of curing. From the
response surface methodology, an alkali-activated binder was dosed for the best mechanical
performance. Subsequently, mixtures of iron ore residue with the binding agents were
evaluated, with results in the range of 500 to 4500 kPa of simple compressive strength, 40 to
400 kPa of tensile strength in diametric compression and 5 to 40% loss of mass accumulated
by cycles of wetting, drying and brushing. The potential use of cementing agents to improve

strength and durability of iron ore residue is concluded.

Keywords: Mining tailings; alkaline activation; rice husk ash, carbide lime; Portland cement
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1 INTRODUCAO

1.1 PROBLEMATICA ATUAL E RELEVANCIA DA PESQUISA

A mineragdo ¢ descrita como uma atividade econdmica e industrial que consiste na pesquisa,
exploragdo, lavra (i.e., extracdo de metais) e beneficiamento de minérios presentes na crosta
terrestre (LUZ & LINS, 2018). Tem fundamental importancia no desenvolvimento de paises
que detém reservas minerais exploraveis, produzindo riquezas, gerando empregos e

movimentando a economia (BEDIN, 2010; TOMASI, 2018).

O Brasil evidencia-se como um dos principais extratores mundiais de minérios, registrando a
producdo de cerca de 83 substancias, tendo para destaque ferro, aluminio, ouro, granito e
calcério, sendo estes responsaveis por 70% do valor total da produ¢do mineral do pais
(AGENCIA NACIONAL DE MINERACAO — ANM, 2020). A Figura 1.1 apresenta um mapa

ilustrativo com a localiza¢do das principais reservas minerais brasileiras.

Porém, mesmo com os aspectos econdmicos € sociais positivos supracitados, cabe destacar o
impacto ambiental causado pela atividade mineradora. Tais impactos tém forte ligacdo com o
fato de que a minera¢do tem geracdo de elevados volumes de residuos, devido a baixa
concentragdo de minerais de valor associados aos minerais brutos, tais quais necessitam de bons

processos de gerenciamento (TOMASI, 2018).

Os residuos originarios da atividade mineragao necessitam de um grande cuidado quanto a sua
disposi¢do, pois verifica-se, comumente, a presenca de elementos toxicos € nocivos ao meio
ambiente (HUA et al., 2017). Sao verificadas diversas técnicas de disposicao de residuos de
mineracao na literatura, porém a disposi¢ao em barragens de contencao recebe destaque como
a metodologia mais difundida no pais atualmente (INSTITUTO BRASILEIRO DE
MINERACAO — IBRAM, 2016).

Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes
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Figura 1.1 — Localizagdo das principais reservas minerais brasileiras (ANM, 2020)

Devido ao elevado volume suportado pelas barragens de contencdo de residuos, faz-se
necessario um conhecimento do comportamento geotécnico e hidraulico, ndo somente dos
materiais constituintes da estrutura, como também dos residuos dispostos. Este entendimento

tem a finalidade de garantir a seguranca da constru¢gao (DUCHESNE & DOYE, 2005).

Eventos brasileiros recentes, como o rompimento da barragem do Fundao da Mina de Mariana
e da barragem I da Mina do Corrego do Feijao, constatam os impactos sociais, ambientais e
econdmicos ocasionados pelas falhas destas estruturas (MORGENSTERN et al., 2016;
ROBERTSON et al.,, 2019). Os incidentes supracitados mostram a necessidade do
desenvolvimento de novas técnicas de destinacao destes residuos, de modo a encontrar solugdes

que tragam contribui¢des ambientais, sociais € econdmicas.
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Neste contexto, chama-se atengao para a possibilidade do uso de técnicas de estabilizacao destes
residuos de mineragdo, buscando o melhoramento das propriedades geomecanicas para uma

disposi¢ao com maior seguranca (BRUSCHI, 2020; CONSOLI et al., 2022).

A técnica de estabilizagdo de materiais geotécnicos a partir do uso de aditivos quimicos ndo ¢
recente, sendo uma solu¢do apontada por diversos autores (INGLES & METCALF, 1972;
CONSOLI et al., 2013, 2016, 2019, 2021, 2022; VIANA DA FONSECA et al., 2009; RUVER
et al., 2013; TOMASI, 2018) para melhoramento das caracteristicas fisicas, quimicas e
mineralogicas. Neste contexto tecnoldgico, destaca-se o uso de cimentos e/ou cales, como

agentes cimentantes comumente verificados na literatura.

Recentemente, os ligantes alcali-ativados t€ém tomado destaque como material aglomerante
alternativo, por apresentarem menores impactos ambientais, menores gastos energéticos e
baixas emissdes de gas carbonico, mantendo resposta mecanica semelhante ou, por vezes,
superior a materiais comerciais (e.g., cimento e/ou cal) (PROVIS, 2006; SOFI et al., 2007).
Verifica-se que este fendmeno ¢ devido a possibilidade de desenvolvimento de agentes
aglomerantes alternativos a partir de residuos domésticos e/ou industriais (e.g., cinza volante,
cinza de casca de arroz, cinza de bagaco de cana-de-agtcar, vidro moido, residuos de ceramica,
cal de carbureto e cal de casca de ovo) (CRISTELO et al., 2011, 2013; FLATT et al., 2012;
RIOS et al., 2016; CORREA-SILVA et al., 2020; MIRANDA et al., 2020; BRUSCHI, 2020;
LOTERO, 2020; MARTINATTO, 2021; MONCALEANO, 2021). Sendo assim, indica-se a
possibilidade de melhoramento das propriedades geotécnicas de residuos de mineracao a partir

do uso de aditivos quimicos convencionais e/ou alternativos.

1.2 PROBLEMA DA PESQUISA

Com base no observado na literatura, o presente estudo busca responder a questao: “Qual o
comportamento mecanico de residuo de minério de ferro quando submetido a estabilizagao por

meio de agentes aglomerantes tradicional (cimento) e alternativo (ligante alcali-ativado)?”

Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes
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1.3 OBJETIVOS

1.3.1

Objetivo geral

O objetivo geral deste estudo € avaliar e comparar o comportamento mecanico de um residuo

de minério de ferro com adigdo de distintos agentes aglomerantes comercial e alternativo, sendo

este ultimo um ligante alcali-ativado formado por materiais residuais e solugdes alcalinas.

1.3.2

Objetivos especificos

Partindo do objetivo geral e do problema proposto neste estudo, os seguintes objetivos

especificos sdo estabelecidos:

a)

b)

d)

g)

Avaliar as caracteristicas fisicas, quimicas e mineralogicas do residuo de minério de

ferro, da cinza de casca de arroz e da cal de carbureto;

Analisar o comportamento mecéanico em ligantes alcali-ativados com diferentes teores

de precursores e de solu¢des ativadoras;

Determinar, com base em um projeto de experimentos, a dosagem de precursores €

solucdes ativadoras que maximizem a resposta mecanica das pastas alcali-ativadas;

Averiguar e comparar o comportamento reologico do ligante alcali-ativado dosado com

agentes cimentantes tradicionais;

Avaliar o comportamento mecénico e as reacdes quimicas formadas em misturas de
residuo de minério de ferro e diferentes agentes aglomerantes em diferentes condigdes

de moldagem e tempos de cura, visando uso como solugdo geotécnica alternativa;

Verificar, com base em um projeto de experimentos, a influéncia da porosidade, do
tempo de cura, do teor e do tipo de agente aglomerante no desempenho de resisténcia e

durabilidade de misturas de residuo de mineracao com diferentes agentes cimentantes;

Verificar a viabilidade de correlagdao da resposta de resisténcia e durabilidade com o

indice porosidade por teor volumétrico de agente aglomerante (1/Biy).

Saymon Porto Servi (saymon_servi@hotmail.com). Dissertacdo de Mestrado. PPGEC/UFRGS. 2022.
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1.4 ESTRUTURA DA DISSERTACAO

A presente pesquisa ¢ estruturada em seis capitulos:

a)

b)

d)

Primeiro capitulo: Composto, inicialmente, pela introdugdo ao tema, que delimita, de
forma breve, o conceito de residuo de minério de ferro e de ligantes alcali-ativados.
Posteriormente, tem-se a apresentacdo da tematica, a descricdo do objetivo geral e dos

objetivos especificos e, por fim, a estrutura da dissertagdo.

Segundo capitulo: Constituido pelo referencial bibliografico, que explicita com detalhes
os conceitos trabalhados na pesquisa, de forma a obter uma base so6lida para a discussao

dos resultados e conclusdes obtidas.

Terceiro capitulo: Formado pelo programa experimental utilizado para atingir os
objetivos propostos. Também sdo definidas as varidveis envolvidas no estudo
(controlaveis, fixas e respostas), descritos os materiais empregados e apresentados os

procedimentos para a realizacdo dos ensaios.

Quarto capitulo: Composto pelo estudo do ligante alcali-ativado, verificando a
influéncia dos teores de materiais precursores e solucdes alcalinas na resposta mecanica
da pasta cimentante. Por fim, tém-se a defini¢do da magnitude das variaveis controlaveis

necessarias para maximizagao da resposta mecanica do ligante alcali-ativado.

Quinto capitulo: Formado pela apresentacao dos resultados de resisténcia e durabilidade
das misturas de residuo de mineragao com distintos agentes aglomerantes. Subsequente,
tém-se o desenvolvimento de correlagdo dos parametros mecanicos supracitados com o

indice porosidade por teor volumétrico de agente aglomerante (1/Biy).

Sexto capitulo: Constituido pelas conclusdes e consideragdes finais acerca dos
resultados obtidos no estudo. Por fim, sdo realizadas sugestdes de trabalhos futuros que

venham a contribuir com lacunas nao preenchidas no presente trabalho.

Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes



2 REFERENCIAL BIBLIOGRAFICO

Neste capitulo encontra-se a revisao de literatura sobre as principais tematicas abordadas neste
estudo, permitindo um entendimento dos conceitos de minério de ferro, do processo de
beneficiamento responsavel pela geracdo dos residuos de mineracdo, da estabilizacdo quimica

de materiais geotécnicos e da utilizacdo de residuos para formagao de agentes aglomerantes.

2.1 MINERIO DE FERRO

O minério de ferro ¢ definido como qualquer rocha ou mineral do qual é economicamente viavel
a extracgdo do ferro. O ferro € o quarto elemento mais abundantes da crosta terrestre, compondo
aproximadamente 5% (em massa) e sendo utilizado cerca de 99% na fabricagdo de ago e ferro
fundido. Os principais minerais que contém ferro sdo: hematita (Fe2COz3), magnetita (Fe3O4),
goethita (FeO.OH), siderita (FeCO3) e limonita (Fe2O3.H>O) (WILLS & NAPIER-MUNN,
2006; LUZ et al., 2018a).

2.1.1 Reservas e producdo de minério de ferro

O Brasil figura como um dos maiores produtores de minério de ferro no mundo, devido ao
numero de reservas, a capacidade de produgdo e pelos altos teores de ferro das jazidas
(SANT’ANA FILHO et al., 2017. O U. S. Geological Survey — USGS (2021) indica que as
reservas mundiais de minério bruto e teor de ferro somam cerca de 180 e 84 bilhdes de toneladas
métricas, respectivamente. Em nivel nacional verificam-se cerca de 34 bilhdes de toneladas
métricas de minério bruto e 15 bilhdes de toneladas métricas de teor de ferro, representando,
aproximadamente, 19% do minério bruto e 18% do teor de ferro presente na crosta terrestre. A
Figura 2.1 apresenta dados de 2020 das reservas de minério bruto e teor de ferro para diversos

paises (USGS, 2021).
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Figura 2.1 — Reservas mundiais de minério de ferro (adaptado de USGS, 2021)

Em ambito mundial, a Australia, o Brasil e a Russia lideram como os maiores produtores de
minério de ferro, detendo grande parte das reservas. No Brasil a industria de minério de ferro
tem grande importancia na economia, tendo os estados de Minas Gerais e do Para como maiores
produtores (ANM, 2020). O Anuario Mineral Brasileiro (ANM, 2020) destaca que, no ano de
2019, o minério de ferro representou cerca de 70% do valor total de exportagdes, tendo como

principais parceiros comerciais a China e os Estados Unidos.

2.1.2 Processo de beneficiamento e geracao de residuos

O minério bruto ndo se encontra em um estado suficientemente puro para utiliza¢do industrial,
sendo assim ¢ necessario o emprego de processos de beneficiamento ou tratamento do material
(BEZERRA, 2017). O beneficiamento de minérios compreende o conjunto de operagdes que
visam modificar a granulometria, a concentragado relativa dos espécimes minerais presentes ou
a forma por métodos fisicos ou quimicos, mas sem alteragdo da constitui¢do quimica dos

minerais (NORMA REGULADORA DE MINERACAO — NRM 18, 2001; LUZ et al., 2018a).

Comportamento mecéanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes



A Figura 2.2 apresenta um fluxograma simplificado de beneficiamento de minérios.
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Figura 2.2 — Fluxograma simplificado de beneficiamento de minérios (LUZ & LINS, 2018)
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Luz et al. (2018a) destacam que as operagdes de concentracao (separacao seletiva de minerais)
tém embasamento nas diferencas de propriedades entre o mineral-minério (i.e., o0 mineral de
interesse) e os minerais de ganga (i.e., mineral ou conjunto de minerais ndo aproveitados de um
minério). O termo concentracdo tem como definicdo a remog¢do da maior parte da ganga,
presente em alta propor¢do no minério, enquanto que o termo purificagao consiste na remogao

dos minerais contaminantes que ocorrem em pequena propor¢ao no minério.

Luz e Lins (2018) explicam que o minério bruto, procedente da frente de lavra de uma mina, ¢

submetido as seguintes operacdes:
a) Cominuigao;
b) Peneiramento e classificagao;
¢) Concentragdo;
d) Desaguamento e secagem do concentrado;

e) Desaguamento e disposi¢ao do rejeito.

2.1.2.1 Cominuicao

Sampaio e Delboni Junior (2018) definem a cominui¢do (também nomeada de fragmentagao)
como um processo controlado de desintegragdo de matérias primas, para maior efetividade nos
processos posteriores. Na industria mineral, a cominui¢do ¢ responsavel por uma parcela
significativa do consumo de energia, sendo a relacdo entre consumo de energia e unidade de

massa crescente em fun¢do da diminuicao do tamanho do produto gerado.

A etapa de cominui¢do ¢ fundamental na eficiéncia do processo de beneficiamento, pois a
separacdo de particulas ja desintegradas evita uma fragmentacao desnecessaria e, com isso, uma
diminui¢do no consumo de energia. A fragmentacdo adicional acaba por ser deletéria ao
desempenho de etapas posteriores a cominui¢do, pois afeta diretamente a etapa de concentragao
que tem sua efetividade diminuida com a reduc¢do do tamanho das particulas da matéria prima

(SAMPAIO & DELBONI JUNIOR, 2018).

Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes
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Os circuitos industriais de cominuicao sao elaborados em estagios sucessivos, com a finalidade
de estabelecer processos de fragmentagdo e separacdo de particulas que atendam as
especificagdes da cadeia de beneficiamento. Sendo assim, dentro do circuito industrial, a

cominui¢do ¢ dada a partir de processos de britagem e moagem.

Luz et al. (2018b) especificam que o processo de fragmentacdo ocorre para faixas amplas de
granulometria (1000 a 10 mm), tendo em vista que a liberacao do mineral valioso ¢ diretamente
ligada a redugdo granulometria do minério bruto. Os autores destacam ainda que a operagdo de
fragmentacdo ¢ realizada por meio de trés estagios, sendo, grossa, intermedidria e fina, sendo
esta Ultima nomeada também de moagem. Para os dois primeiros estagios, a fragmentacgao ¢

desenvolvida em britadores, enquanto que o ultimo estagio, ¢ executado em moinhos.

2.1.2.2 Peneiramento e classificagao

No tratamento de minérios as etapas que envolvem classificacdo e peneiramento apresentam o
objetivo comum de separagdo de um material em duas ou mais fragdes, com particulas de
tamanhos distintos. A principal diferenca entre as etapas ¢ dada, pois no peneiramento a
separacao leva em conta o tamanho geométrico das particulas, enquanto que na classificagdo a
separacao € realizada com base no conceito da velocidade em que os graos atravessam um meio

fluido (CORREIA & COUTO, 2018).

O peneiramento ¢ dado pela separacdo de um material em duas ou mais classes, onde o material
retido ¢ denominado oversize e o material passante ¢ denominado undersize. Os peneiramentos
industriais podem ser executados em um processo a seco ou a umido, de acordo com a
granulometria que esta sendo tratada. O processo de peneiramento industrial a seco € realizado
normalmente para fragdes granulométricas de até 6 mm, enquanto que peneiramento a umido ¢
aplicado para até¢ 0,4 mm. O uso de dgua na etapa de peneiramento facilita a passagem das

particulas finas na tela de peneiramento (CORREIA & COUTO, 2018).

Os processos de classificag@o sdo realizados para materiais de granulometria muito fina, sendo
executados a partir de processos de sedimentagdo. O meio fluido mais comum a ser utilizado

no processo de classificagao ¢ a agua (CORREIA & COUTO, 2018).
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2.1.2.3 Concentragao

A etapa de concentracdo ¢ definida como a fase do beneficiamento em que ocorre a separagao
dos minerais-minério da ganga. Para que esta etapa apresente elevado rendimento € necessario
que os minerais de interesse ndo estejam agregados a ganga, ou seja, as etapas de cominuigao,
peneiramento e classificagdo devem apresentar boa eficiéncia (SOUZA, 2013). Ao final da
etapa de concentragdo sao verificados dois materiais com diferentes caracteristicas, sendo: (i)
concentrado; e (ii) residuo. No Brasil, segundo Gomes (2009), os métodos utilizados para

concentragdo de minérios de ferro sdo a concentragdo gravitica, separacdo magnética e flotacao.

Lins (2018) destaca que a concentragdo gravitica € o processo no qual particulas de diferentes
densidades, tamanhos e formas sdo separadas por acdo da for¢a da gravidade ou por forcas

centrifugas. Segundo o autor, este método ¢ um dos mais antigos a serem utilizados.

4

A separagdo magnética € um meétodo amplamente utilizado na area de processamento de
minérios para concentragdo de muitas substancias minerais, sendo comumente empregada na
concentracdo de minerais ferrosos. Esta técnica apresenta baixo impacto ambiental, podendo
ser utilizada tanto a seco quanto a imido, viabilizando seu uso tanto em regides aridas quanto

em regioes onde ha disponibilidade de agua (SAMPAIO et al., 2018).

O processo de flotacdo se baseia no comportamento fisico-quimico das superficies das
particulas minerais numa suspensao aquosa (polpa) (CHAVES et al., 2018). O uso de reagentes
especificos permite a recuperagdo seletiva de minerais de interesse por absor¢do de bolhas de
ar, sendo um tratamento dominante no beneficiamento de grande parte dos minérios, em fungao

da sua grande versatilidade e seletividade (SOUZA, 2013).

2.1.2.4 Desaguamento

O processo de desaguamento tem como fungdo retirar parte da 4gua contida no concentrado e
no rejeito, para a obtengdo de produtos de baixa umidade e para reuso desta agua no fluxograma
de beneficiamento mineral (FRANCA & MASSARANI, 2018). Este procedimento objetiva
gerar um concentrado pronto para ser utilizado como produto final e um rejeito com menor

umidade para ser, posteriormente, disposto com maior seguranga.
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Segundo Luz e Lins (2018), as operagdes de desaguamento utilizadas para o concentrado sao
comumente o espessamento, a filtragem e a secagem, enquanto que para o rejeito €

normalmente adotado somente o espessamento antes da disposicao final.

O espessamento ¢ um processo de desaguamento amplamente utilizado, que tem como base a
diferenca entre as densidades dos constituintes de uma suspensao. Franga e Massarani (2018)

classificam os sedimentadores em dois tipos, de acordo o produto de interesse:
a) Espessadores: Produto final s6lido denso e com altas concentra¢des de solidos;

b) Clarificadores: Produto de interesse o liquido sobrenadante e com baixas concentragdes

de so6lidos.

Os autores destacam ainda que os espessadores sdo os mais adotados industrialmente, sendo

largamente utilizados com as seguintes finalidades:
a) Obtencao de polpas com concentragdes de acordo com o uso subsequente;
b) Espessamento de rejeitos com concentragdo de solidos elevada;
¢) Recuperagdo de dgua para reciclagem industrial;
d) Recuperacao de solidos ou solucao de operacdes de lixiviagao.
Segundo Franca e Massarani (2018), o processo de filtragem pode ocorrer de duas formas:

a) A colmatacdo com percolagdo forcada de uma polpa mineral através de uma matriz

rigida porosa que retém as particulas solidas;

b) Particulas acumulando-se no exterior do meio filtrante, formando um leito de particulas,

que recebe o nome de torta.

O procedimento de secagem ¢ utilizado para atingir um nivel de umidade baixo, através da
evaporagdo da agua por acdo do calor. Este processo torna-se relativamente oneroso, pois 0s

solidos e agua devem ser aquecidos para que haja efetividade na evaporagao.
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2.2 RESIDUO DE MINERIO DE FERRO

2.2.1 Defini¢ao da nomenclatura

A Lein®12.305, de 2 de agosto de 2010 (BRASIL, 2010) define o conceito de residuos e rejeitos
solidos como elementos resultantes das atividades humanas, cujas caracteristicas ndo permitem
que sejam dispostos em rede publica de esgoto ou em corpos de agua. Entretanto, o termo que

diferencia ambos ¢ dado em fung¢do da possibilidade ou nao de reutilizacao, sendo:

a) Residuos solidos: A destinagdo adequada deve incluir processos de reutilizagao,

compostagem, reciclagem, recuperagdo e aproveitamento energético;

b) Rejeitos solidos: Elementos cuja destinagdo final seja unicamente disposi¢do
ambientalmente adequada, ndo havendo possibilidades de reciclagem ou reutilizagdo,
devido ao esgotamento do tratamento e/ou recuperacao através de meios tecnologicos

economicamente viaveis.

Na industria da mineragao, a Lei n® 12.305, de 2 de agosto de 2010 (BRASIL, 2010) classifica
como residuo de mineracdo os materiais gerados na atividade de pesquisa, extragdo ou

beneficiamento de minérios.

De um modo geral, na literatura os materiais resultantes do processo de beneficiamento do
minério de ferro sdo identificados tanto como residuos (BEDIN; 2010; NIERWINSKI, 2013;
BEZERRA, 2017; TOMASI, 2018) quanto rejeitos (ESPOSITO, 2000; ARAUJO, 2006;
SOSNOSKI, 2016; LUZ et al., 2018a). E possivel destacar, que o termo se confunde no meio

técnico, sendo comumente adotada a mesma defini¢ao para ambas nomenclaturas.

No presente trabalho, sera seguida a nomenclatura estabelecida pela Lei n® 12.305, de 2 de
agosto de 2010 (BRASIL, 2010), adotando o termo como residuo de minerag¢do, devido a
viabilidade técnica, econdmica e ambiental da reciclagem e reaproveitamento deste material,
com base em estudos de aplicagdo na engenharia rodovidria (BASTOS et al., 2016), como
agregado fino para concretos (ZHAO et al., 2014; CHINNAPPA & KARRA., 2020) ou como
material geotécnico estabilizado (ETIM et al., 2017; CORREIA et al., 2019).
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2.2.2 Conceito

Residuos de mineracdo podem ser definidos como uma combinag¢do de materiais solidos
resultantes de processos quimicos e fisicos envolvidos na extragdo de metais € minerais
recuperaveis, juntamente com agua utilizada no método de beneficiamento (SOARES, 2018).
Sua constituicdo ¢é caracterizada pela presenca de uma fragdo liquida e so6lida, com concentracao

de 30% a 50% em peso (SONOSKI, 2016; TOMASI, 2018).

Aratjo (2006) destaca que as propriedades fisico-quimicas e mineralogicas de residuos de
mineracao variam de acordo com o tipo de minério extraido, método de beneficiamento e
tratamento quimico recebido. Estas caracteristicas fazem com que os residuos de mineragao

possam apresentar propriedades geotécnicas distintas dos solos naturais.

A heterogeneidade observada nos residuos de mineracao explicita a dificuldade em prever o
comportamento fisico-quimico, como, comumente, ¢ realizado para materiais geotécnicos
convencionais. Neste contexto, diversos autores desenvolveram classificacdes destes materiais

nao convencionais, de modo a tentar facilitar o reconhecimento sem uso de técnicas avancadas.

2.2.3 Classificacao dos residuos de mineragao

Gomes (2004) relata que os residuos de mineragdo podem ser classificados quanto a

consisténcia e ao teor de solidos, sendo:
a) Residuo em polpa: Residuo bombeavel com baixo teor de sélidos e alto teor de umidade;

b) Residuo espessado: Residuo parcialmente desaguado com consisténcia semelhante a

polpa e com possibilidade de transporte por bombeamento;

¢) Residuo em pasta: Residuo semelhante ao espessado, porém com consisténcia de pasta

que ndo apresenta fluidez natural e ndo drena elevadas quantidades de agua;
d) Residuo filtrado umido: Residuo ndo bombeavel com aspecto saturado;

e) Residuo filtrado seco: Residuo ndo bombedvel com grau de saturacdo entre 70 e 85%.
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Esposito (2000) explicita que os residuos de mineracao podem ser classificados quanto a sua
granulometria, sendo: (i) residuos granulares: granulometria grossa com particulas maiores que
74 pm; e (ii) lama: granulometria fina com particulas menores que 74 um. E comum que estes
materiais apresentem tamanhos de grao na faixa de 1 a 600 um tendo formato de particulas

angular a sub angular (TOMASI, 2018).

De forma mais complexa, McLeod e Bjelkevik (2017) apresentam uma classificacdo para
residuos de mineragdo conforme a granulometria, estabelecendo comparativos com solos

convencionais, conforme descrito na Tabela 2.1 e indicado na Figura 2.3.

Tabela 2.1 — Classificacdo de residuos de mineracdo (adaptado de MCLEOD & BJELKEVIK, 2017)

Classe do residuo Simbolo Comparativo
Residuos granulares ) )
CT Areia siltosa ndo plastica
(Coarse tailings)
Residuos de rocha dura
HRT Silte arenoso
(Hard rock tailings)
Residuos de rochas alteradas ) )
ART Silte arenoso com presencga de particulas de argila
(Altered rock tailings)
Residuos finos FT Argila siltosa altamente plastica com densidade e

(Fine tailings) condutividade hidraulica baixas

Residuos ultrafinos UFT Argila siltosa altamente plastica com densidade e

(Ultra fine tailings) condutividade hidraulica muito baixas
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Figura 2.3 — Classificag@o de residuos da mineragdo com base na distribui¢do granulométrica (adaptado de
MCLEOD & BJELKEVIK, 2017)

2.2.4 Processos de disposi¢ao

O IBRAM (2016) destaca que os processos de disposicao de residuos de minérios apresentaram
uma evolugdo ao longo da histéria. No Brasil, a cerca de 300 anos, a geragao de residuos e os
impactos ambientais decorrentes de sua disposi¢ao eram considerados despreziveis, tendo como
resultado o descarte direto na natureza. Entretanto, com a Revolu¢ao Industrial houve um
aumento exponencial na demanda de insumos minerais e, consequentemente, um aumento
acentuado na geragao de residuos provenientes da exploragao mineral, sendo necessario buscar

por melhores meios de disposi¢do destes materiais.

Atualmente, diversos paises contam com dispositivos legais que garantam a ideal disposi¢ao
dos residuos de mineracdo, evitando praticas ambientalmente incorretas. O IBRAM (2016)

destaca que os residuos de minera¢ao podem ser dispostos em:
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a) Minas subterraneas;

b) Em cavas de minas desativadas;
¢) Em pilhas;

d) Por empilhamento a seco;

e) Por disposi¢ao em pasta;

f) Em barragens de contencao.

A defini¢do de qual método sera adotado tem dependéncia direta com a natureza do processo
de mineracao, das condi¢des geoldgicas e topograficas da regido, das caracteristicas mecanicas
dos materiais, do poder de impacto ambiental dos contaminantes dos residuos e das condi¢des
climaticas da regido. Carneiro e Fourie (2018) constatam que para o melhor custo-beneficio de
um determinado método de disposi¢do, € necessario contabilizar corretamente todos os custos

envolvidos (e.g., ambientais, sociais, econdmicos e associados ao risco).

Atualmente, o processo de disposi¢ao de residuos amplamente utilizado € o residuo em forma
de polpa (teor de so6lidos na faixa de 10 a 25%), disposto em barragens de contengdo (IBRAM,
2016; TOMASI, 2018). Sendo este, conhecido como método convencional.

As barragens de contencao de residuos podem ser construidas com a utilizagdo de solos,
estéreis, provenientes da etapa da lavra do minério, ou com o préprio residuo de minério. A
disseminag¢do deste tipo de disposi¢do ¢ fortemente ligada a facilidade e economia na execugao

do projeto (NIERWINSKI, 2019).

E importante salientar que, embora haja um atrativo econdmico no uso de barragens de
contengao para disposicao de residuos de mineragdo, o método de construgdo e as propriedades
dos residuos tornam estes reservatorios passiveis de danos ambientais, principalmente pela
baixa recuperagdo das areas de disposicado (FERNANDEZ-IGLESIAS et al., 2013). Sendo
assim, € necessario que haja uma investigacao acerca de material contido € um rigoroso controle

geotécnico das etapas executivas, a fim de garantir a estabilidade da estrutura.
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Ao longo de vida util de uma barragem de contengao, a adigdao constante de material faz com
que seja necessario o aumento da capacidade de conten¢do. Nesse caso, sao adicionadas novas

camadas acima do dique da partida. Esta técnica recebe o nome de alteamento.

As barragens de contencdo podem ser alteadas de diferentes formas, cada qual apresentando
vantagens e desvantagens do ponto de vista técnico, ambiental, econdmico e/ou de risco

associado. Os trés tipos de alteamento de barragens de contencdo existentes sao:
a) Alteamento a jusante;
b) Alteamento a montante;
¢) Alteamento por linha de centro.

E importante destacar que, para os tipos de alteamento & montante e por linha de centro, parte
da base do alteamento ¢ assentada sobre o residuo de mineragdo contido. Sendo assim, ¢ de

fundamental importancia o compreendimento das propriedades geotécnicas destes materiais.

2.2.5 Propriedades geotécnicas

As propriedades mineraldgicas e fisico-quimicas dos residuos de minério de ferro constatam a
heterogeneidade destes materiais, sendo este comportamento influenciado pelo tipo de ferro
mineral, mineralogia da parcela argila, método de beneficiamento e do tratamento quimico
adotado na extracao de concentrado (BEDIN, 2010; HU et al., 2017; NIERWINSKI, 2019).
Neste contexto, o residuo de minério de ferro pode apresentar caracteristicas distintas para

diferentes plantas, em funcdo dos diversos tipos de métodos de tratamentos utilizados.

Bedin (2010) relata que os residuos de mineracdo sdo resultantes de processos fisicos e
quimicos, ndo havendo necessariamente correlagdo direta entre a distribuicdo granulométrica e
a composi¢ao mineraldgica, como ocorre para solos naturais. A autora destaca ainda que tanto
a composi¢do quimica e estrutura cristalina quanto a superficie especifica sdo fatores

fundamentais para avaliagdo do comportamento geotécnico.
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Os residuos de mineracao granulares possuem boa capacidade de suporte, alta permeabilidade,
baixa compressibilidade e alta resisténcia ao cisalhamento, tendo sua resposta mecanica
fortemente atrelada a resisténcia friccional, enquanto as lamas geralmente apresentam elevada

plasticidade, baixa permeabilidade e alta compressibilidade (HU et al., 2017).

Para que o residuo de minério de ferro possa ser reciclado integralmente, ¢ necessario
compreender as propriedades geomecanicas que impactam em seu uso. Neste cendrio, Rezende
(2013) destaca-se alguns parametros geotécnicos de interesse pratico, sendo: (i) parametros de
resisténcia ¢ deformabilidade: angulo de atrito (¢), intercepto coesivo (c), mddulo de
elasticidade (E) e coeficiente de Poisson (Vv); (ii) parametros de compressibilidade: indice de
compressdo (C.), indice de recompressdo (C:), coeficiente de compressibilidade (av),
coeficiente de variagdo volumétrica (my) ¢ modulo de deformacdo volumétrica (D); e (iii)
caracteristicas fisicas: peso especifico (y), densidade dos graos (Gs), porosidade (1), indice de

vazios (e), teor de umidade natural (»), limite de liquidez (®r) e limite de plasticidade (wp).

2.2.5.1 Analise granulométrica

A curva granulométrica de residuos de minério de ferro ¢ carregada de incertezas, em fungao
da natureza dos minérios processados e das variacdes dos processos de beneficiamento, nao
podendo ser definida uma curva caracteristica para estes materiais, sendo no maximo

estabelecida uma faixa de variagdo (VICK, 1983; BEDIN, 2010; NIERWINSKI, 2019).

As curvas granulométricas de residuos de mineracdo apresentam alteragdo quando
determinadas a partir de ensaios de sedimentagdo. Este efeito ¢ verificado devido ao agente
dispersor quimico provocar aglutinacdo das particulas de residuo (SENFT et al., 2011). Sendo
assim, ¢ indicado que a determinacdao da curva granulométrica seja dada a partir de analise

granulométrica a laser.

Mine Environment Neutral Drainage — MEND (2017) destaca que a distribuicdo
granulométrica de residuos de mineragdo tem forte ligacdo com o tipo de minério, o tipo de

alteracdo, o grau de fragmentagao no processo de beneficiamento e a parcela de fracao argila.
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Em estudos envolvendo residuos de minério de ferro, diversos pesquisadores (WOLFF et al.,
2010; BASTOS et al., 2016; HU et al., 2017; LI; COOP, 2019) verificam diferentes curvas
granulométricas, constatando materiais granulares (CT), intermediarios (HRT e ART) e/ou
finos (FT e UFT). A Figura 2.4 apresenta diversas curvas granulométricas de residuo de minério

de ferro, classificando-as a partir da proposta de McLeod e Bjelkevik (2017).
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Figura 2.4 — Curvas granulométricas de residuos de minério de ferro

2.2.5.2 Peso especifico real dos graos

O peso especifico real dos graos (ys) ¢ uma caracteristica dos solidos, sendo definida como a
razao entre o peso € o volume das particulas sélidas (PINTO, 2006). Para solos convencionais
os valores de peso especifico real dos graos apresentam pequenas variacdes em fungdo dos

minerais constitutivos do solo, sendo verificados na faixa de 25 a 28 kN/m* (LAMBE;

WHITMAN, 1969; NEVES, 2016).
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Os residuos de mineragcdo, em fungdo da alta presenca de oxidos de ferro, comumente
apresentam valores de peso especifico real dos graos superiores aos verificados para solos
convencionais (HU et al., 2017; LI & COOP, 2019). A Tabela 2.2 destaca o peso especifico

real dos graos para diferentes residuos de minério de ferro encontrados na literatura.

Tabela 2.2 — Peso especifico real dos graos de residuos de minério de ferro

Origem ¥s (KN/m?) Fonte
Estados Unidos 29,9 — 30,4 Tawil (1997)

Brasil 30,0 — 33,0 Aratjo (2006)
India 27,7 Ullas et al. (2010)
Brasil 35,5 Bastos et al. (2016)

Nigéria 33,5 Etim et al. (2017)
China 30,8 -32,3 Hu et al. (2017)
China 31,1 -33,7 Lie Coop (2019)

Os dados apresentados na Tabela 2.2 destacam uma elevada variagdo do peso especifico real
dos graos para os residuos de mineracao (27,4 a 35,5 kN/m?) em compara¢do ao observado,

comumente, para materiais geotécnicos convencionais (25 a 28 kN/m?).

2.2.5.3 Resisténcia ao cisalhamento

A ruptura dos solos ocorre, quase sempre, devido ao fendmeno de cisalhamento, onde particulas
de solo movem-se ao longo de uma superficie, resultando em grandes deformagdes. Tal
condicdo pode ser verificada, por exemplo, quando uma sapata de fundacao ¢é carregada até a
ruptura ou em casos de escorregamento de taludes (PINTO, 2006). Ha casos especiais onde
podem ocorrem rupturas por tensdes de tragdo ou por quebra dos graos, sendo esta ultima
condi¢do mais comum para materiais geotécnicos muito frageis (e.g., areias calcareas) (NEVES

& CALDEIRA, 2018).
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Para elaboragao de projetos geotécnicos, a resisténcia ao cisalhamento, que ¢ definida como a
maxima tensao de cisalhamento suportada sem que haja ruptura, ¢ comumente avaliada com
base em critérios de ruptura. Pinto (2006) relata que o critério de ruptura de Mohr-Coulomb
representa satisfatoriamente o comportamento de solos, onde a tensdo de cisalhamento na
ruptura (t) ¢ dada em funcdo da coesdo (c), da tensdo normal (o) e do angulo de atrito (¢),

conforme indica a Equacdo 2.1.

T=c+ox*tan¢ (2.1)

Os parametros do critério de ruptura de Mohr-Coulomb podem ser definidos com base em
ensaios de laboratério (e.g., ensaio de cisalhamento direto, ensaio simple shear, ensaio triaxial
convencional, ensaio true triaxial, ensaio hollow cylinder) e/ou por meio de correlagdes com

ensaios de campo (e.g., Standard Penetration Test — SPT, Cone Penetration Test — CPT).

O conceito de resisténcia ao cisalhamento também pode ser empregado para residuos de
mineracao de forma andloga ao aplicado para solos. Os residuos de mineragdo granulares
tendem a apresentar intercepto coesivo nulo, com angulos de atrito efetivos na faixa de 30 a 37
graus, sendo o nivel de tensdes confinantes um fator determinante para tal verificagdo. Vick
(1983) destaca a baixa influéncia da densidade relativa no comportamento friccional dos

residuos de mineracao, sendo este fenomeno ligado a alta angularidade dos graos.

2.2.5.4 Liquefacao

O fendmeno de liquefagdo em materiais geotécnicos pode ser definido como uma alteragdo do
estado so6lido para um estado fluido (PEREIRA, 2005). Este efeito ¢ verificado para solos
saturados submetidos a carregamentos estaticos ou dindmicos sob condi¢des ndo drenadas,

gerando aumento de poropressdo e, consequentemente, reducao das tensdes efetivas.

Nierwinski (2013) relata que a liquefacdo pode ser classificada em fungdo dos agentes
causadores do fenomeno, sendo: (i) liquefagdo estatica devido a um aumento de tensdes
cisalhantes no solo sob condigdes ndo drenadas; e (ii) liquefagdo dindmica com ocorréncia

associada em areas sismicas ou sujeitas a grandes vibragdes.
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De modo suscinto, materiais geotécnicos suscetiveis ao fendmeno de liquefacdo apresentam
caracteristicas geotécnicas semelhantes como: (i) baixa densidade relativa; (ii) elevado grau de
saturagdo; (iii) baixo teor de finos; (iv) comportamento puramente friccional, e (V)

granulometrias na faixa dos siltes a areias grossas (PEREIRA, 2005; NIERWINSKI, 2013).

Neste contexto, ¢ chamada a atengao para os residuos de mineragdo que comumente apresentam
tais propriedades supracitadas. Para residuos de minério de ferro, o uso do método de disposi¢ao
na forma de polpa em barragens de contencao corrobora para tal condi¢ao, permitindo que seja

verificada a baixa densidade relativa e o elevado grau de saturacio.

Os processos geradores destes materiais também auxiliam na suscetibilidade a liquefacao, tendo
em vista que, devido aos processos de fragmentagdo, os residuos de minério de ferro mesmo
apresentando particulas na faixa das argilas e siltes, mantém um comportamento puramente

friccional (TSUCHIDA, 1970).

O presente trabalho ndo se propoe a estudar a suscetibilidade a liquefag@o de residuo de minério
de ferro, sendo assim ndo serd abordada de forma profunda esta tematica na revisdo. Para uma
maior imersdo acerca dos parametros-chave para compreender a suscetibilidade ao fendmeno
de liquefagdo de materiais geotécnicos indicam-se alguns trabalhos mais completos sobre a

tematica, sendo: (i) Jefferies e Been (2006); e (ii) Nierwinski (2013).

2.2.6 Casos de liquefacdo em barragens de residuos de mineragao

A granulometria predominantemente fina, a baixa densidade relativa e a elevada saturacdo
fazem com que os residuos de mineragdo dispostos em barragens de conten¢do desempenhem,
geralmente, altos riscos de ruptura associados. Segundo o World Information Service on Energy
Uranium Project — WISE (2021) foram registrados mais de 250 incidentes envolvendo

barragens de rejeitos entre os anos de 1917 e 2020.

Dentre as rupturas de barragens de contengdo de residuos de mineragdo, o fendmeno da
liquefacgdo se apresenta como uma das causas mais comum de rupturas destas estruturas, sendo

verificados tanto carregamentos estaticos quanto ciclicos.
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Outro aspecto que corrobora para incidentes envolvendo barragens de contengdo ¢ a método de
alteamento adotado. Segundo o International Commission On Large Dams — ICOLD (2001), o
método de alteamento & montante lidera o nimero de incidentes de barragens de contencdo. A

Figura 2.5 apresenta o numero de incidentes em fun¢@o dos diferentes métodos construtivos.

Desconhecido

Linha de Centro

Jusante

Retengio de Agua

Montante

Incidentes

Figura 2.5 — Incidentes de barragens em fun¢ao do método construtivo (modificado de ICOLD, 2001)

As rupturas de barragens de conten¢do sdo ocasionadas por diversos fatores, podendo ser
atribuidos erros operacionais, erros construtivos e/ou erros de projeto. A seguir serdo ilustrados

alguns casos de ruptura de barragens de contencao em nivel nacional e internacional.
a) Barragem de contenc¢do de residuos da mina de Stava — Italia (1985):

O sistema de contencao de residuos da mina de Stava era composto por duas barragens, ambas
alteadas pelo método a montante, com uma altura total em torno de 25 metros, conforme indica
a Figura 2.6. A ruptura ocorreu em julho de 1985, movimentado um volume de 240.000 m* com
velocidade média de 60 km/h, percorrendo cerca de 4 km. Ao todo foram registradas 268 mortes

e uma area de 43,5 hectares de dano (DAVIES et al., 2002; WISE, 2021).
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Ambas barragens apresentavam elevadas condi¢des de estabilidade global em termos de
resisténcia ao cisalhamento, sendo assim Morgenstern (2001) sugeriu que a ruptura pudesse
estar associada a uma elevacao da superficie fredtica, causando a ruptura inicial do talude de
jusante da barragem superior. Como efeito deste evento, as deformagdes excessivas acabaram
por gerar poropressoes positivas e, com isso, houve a liquefacdo da polpa que servia como apoio

da barragem superior.

Morgenstern (2001) destaca o fato de que a ruptura deste sistema nao foi iniciada devido ao
aumento das tensdes cisalhantes sob carregamento nao drenado, mas pela diminui¢ao da tensao

efetiva devido ao aumento do nivel freatico sob condi¢oes drenadas.

BARRAGEM SUPERIOR BARRAGEM INFERIOR

N I
LAGO \‘V AREIA/SILTE '\ 15

DIQUE DE PARTIDA

DIQUE DE PARTIDA

Figura 2.6 — Geometria do sistema de contengdo da Mina de Stava (modificado de DAVIES et al., 2002)

b) Barragem de contengdo de residuos da mina de Fernandinho — Brasil (1986):

A barragem de contencdo de residuos da mina de Fernandinho era composta por sucessivos
alteamentos pelo método a montante, com uma altura total de 40 metros (PEREIRA, 2005). De
acordo com Parra e Lasmar (1987), a inclinagao e a altura do talude de jusante ndo apresentavam
seguranca compativel com a resisténcia ao cisalhamento do material e as poropressdes
desenvolvidas. A ruptura ocorreu em maio de 1986, movimentando um volume de 350.000 m?

de residuos de minério de ferro, registrando ao todo 7 mortes.
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A ruptura ocorreu em duas etapas, onde, em primeiro momento, houve uma ruptura localizada
na ombreira direita da estrutura de contencao e, em seguida, um colapso total que culminou na
movimenta¢gdo da lama fluida em alta velocidade, que acabou por percorrer o vale abaixo,

destruindo a vegetagdo local. A Figura 2.7 apresenta as fases de ruptura da barragem.
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Figura 2.7 — Fases da ruptura da barragem de conteng@o da Mina de Fernandinho (PARRA & LASMAR, 1987)

O método de disposi¢ao do residuo influenciou fortemente na sucessibilidade a liquefagao do
sistema, devido ao fato que o langamento era dado em pontos afastados do macigo da barragem,
fazendo com que a fracdo fina decantasse proximo a estrutura de contencdo (PARRA &
LASMAR, 1987). Neste contexto geotécnico, o material de granulometria fina, com baixa
densidade relativa e baixa condutividade hidraulica, caracterizam o macigo da Mina de
Fernandinho como suscetivel a liquefacdo. Nao foi indicada uma causa especifica que explique
o incidente, porém as condigdes geotécnicas indicam que a ruptura ocorreu pelo fendmeno de

liquefagao (BEDIN, 2010).
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¢) Barragem de contencdo de residuos da mina de Merriesprult — Africa do Sul (1994):

A barragem de conteng¢ao de residuos da mina de Merriesprult possuia uma altura de 31 metros,
sendo composta por sucessivos alteamentos & montante com inclinagdo do talude de 1:2
(altura:base). No inicio de 1993, houveram algumas analises com a finalidade de suspender o
langamento de residuos na regido norte do reservatdrio. Porém, ocorreram ainda algumas

deposicdes apos o descomissionamento (PEREIRA, 2005).

Em fevereiro de 1994, ocorreu a ruptura da barragem, movimentando um volume de residuos
saturados de 690.000 m?, percorrendo cerca de 3 km e atingindo uma area de 50 hectares. Ao

todo foram registradas 17 mortes e um vasto dano ambiental (FOURIE et al., 2001).

Em primeiro momento, as discussdes indicavam que os mecanismos de ruptura eram
intimamente ligados a baixa densidade, elevada saturagao e elevada presenga finos depositados
proximos a estrutura de contencdo. Somado a isso, as investigacdes também atribuiam a
disposicdo ndo autorizada de residuos no local apds o descomissionamento, tendo como
resultado uma baixa borda livre no topo da barragem. Posteriormente, Fourie et al. (2001), a
partir de ensaios de piezocone e ensaios triaxiais nao-drenados em amostras reconstituidas,

indicaram a liquefagdo como a possivel causa da ruptura da barragem.
d) Barragem de contencdo de residuos da mina de Los Frailes — Espanha (1998):

A barragem de contengdo de residuos da mina de Los Frailes atingia uma altura de 30 metros,
com inclinagdo do talude de 1:1,3 (altura:base). E importante destacar que a barragem foi
construida sobre um deposito de argila marinha de resisténcia consideravelmente elevada,
porém fragil no plano de ruptura paralelo a base. Tais condi¢des inviabilizariam a construgao

da barragem com as caracteristicas supracitadas (DAVIES et al., 2002).

A ruptura da barragem movimentou um volume de lama de 4,5 milhdes de m?, gerando enormes
danos ambientais pelo alto teor de zinco no material (WISE, 2021). Davies et al. (2002) indicam
que a ruptura ocorreu ao longo da fundagdo da barragem, aproximadamente 14 metros abaixo
da superficie do solo. As deformacdes excessivas acabaram por gerar poropressao positiva e,

com isso, houve a liquefagao dos residuos, contribuindo para a ruptura do sistema.
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e) Barragem de contenc¢do de residuos da mina de Mariana — Brasil (2015):

A barragem de Fundao juntamente com as barragens de Germano e Santarém formavam o
Complexo de Germano, localizado no municipio de Mariana, Minas Gerais. O projeto da
barragem do vale do Fundao foi proposto no ano de 2005, quando foi constatado que a barragem
do Germano estava proxima a atingir o limite de deposi¢ao de residuos. Posteriormente, quando
se verificou o preenchimento da barragem do Fundao, optou-se pelo processo de alteamento a

montante, afim de aumentar a capacidade do reservatorio (LIMA JUNIOR & PAIVA, 2018).

No dia 5 de novembro de 2015 ocorreu a ruptura da barragem do Funddo, movimentando
inicialmente um volume de residuos fluidos proximos a 32 milhdes de m* com velocidade
estimada de 11 m/s, registrando ao todo 19 mortes. O volume de material liberado representava
61% do contido no barramento, uma propor¢ao anormalmente elevada quando comparada com

as estatisticas de rupturas de barragens de residuos (MORGENSTERN et al., 2016).

Devido a magnitude do evento, o rompimento a barragem do Fundado resultou em um vasto
dano ambiental, sendo considerado o maior desastre ambiental ocorrido no pais. O fluxo de
residuos percorreu o Corrego Fundao, o Cérrego Santarém e o Rio Gualaxo do Norte até atingir

o Rio do Carmo e, posteriormente, o Rio Doce (VERVLOET, 2016).

Morgenstern ef al. (2016) indicam que os principais aspectos relacionados para a ocorréncia da
ruptura foram: (i) ineficiéncia do sistema de drenagem, resultando em areias saturadas a
montante da barragem; (ii) material granular com compacidade fofa, devido ao lancamento
hidraulico; e (iii) fendmeno de liquefagdo oriundo da composi¢do geotécnica do local e das
deformagdes ocorridas nas lamas abaixo dos residuos arenosos. A Figura 2.8 apresenta o

sistema de contencdo antes e depois da ruptura.
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Figura 2.8 — Barragem de Fundio e reservatorio antes (a) ¢ depois (b) da ruptura (MORGENSTERN et al., 2016)

f) Barragem de contengdo de residuos da Mina do Corrego do Feijao — Brasil (2019):

O incidente da Mina do Corrego do Feijao, localizada a 9 quildmetros a nordeste de
Brumadinho, Minas Gerais, teve inicio na barragem I no dia 25 de janeiro de 2019 com um
rompimento repentino e catastrofico, que resultou em um fluxo de lama deslocando-se em alta
velocidade a jusante da barragem. O colapso do talude ocorreu de forma rapida, em menos de
10 segundos, com 9,7 milhdes de m* de residuo sendo liberados em, aproximadamente, 5
minutos (ROBERTSON et al., 2019). Em janeiro de 2020, um ano apos o incidente, eram
registradas 259 mortes com 11 pessoas ainda desaparecidas (ROTTA et al., 2020). Além da
perda humana, foi registrado um vasto dano ambiental em uma extensdo de 600 quilémetros ao

longo do rio Paraopeba e seus afluentes.

Robertson et al. (2019) destacam que andlises de deformabilidade da barragem I ndo
apresentavam indicativos de uma possivel ruptura, entretanto o historico da constru¢ao da
barragem fornece informacgdes sobre possiveis causas do colapso. A barragem I foi construida
por um periodo de 37 anos, de 1976 a 2013, em 15 etapas, com um total de 10 alteamentos,

sendo cada alteamento indicado na Figura 2.9.
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Figura 2.9 — Sec¢do transversal da barragem I com destaque para os alteamentos (ROBERTSON et al., 2019)

No quarto alteamento foi realizado um recuo, resultando na modificagdo da linha central, na
reducdo da inclinagdo geral e na movimentagao da parte superior da barragem para os residuos
menos resistentes e mais finos. O ultimo alteamento foi realizado em 2013 e em julho de 2016
cessou-se o langamento de residuos na estrutura. No momento anterior a ruptura, a barragem |
tinha uma altura total de 86 metros do pé até a crista, com a cota da crista de 942 metros acima
do nivel médio mar e um comprimento da crista de 720 metros. A altura de alteamento foi

realizada entre 5 e 18 metros.

Robertson et al. (2019) constatam que, a partir da experiéncia com rupturas anteriores de
barragens de residuos, tal evento raramente deve-se a uma Unica causa, sendo o historico de

construgdo da barragem I o vetor da geracdo de condigdes de instabilidade, podendo destacar:
a) O projeto que resultou em um talude ingreme construido a montante;

b) O gerenciamento de drenagem dentro da barragem que permitiu que a dgua chegasse
perto da crista da barragem em diversos momentos, tendo como resultado o langamento

de residuos pouco resistentes proximos a crista;

¢) O recuo ocorrido no quarto alteamento que levou as partes superiores do talude para

cima dos residuos mais finos e menos resistentes;
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d) A falta de drenagem interna, resultando em um nivel de 4gua alto na barragem,

principalmente na regido do pé da barragem,;

e) Alto teor de ferro na composi¢do do residuo, resultando em residuos pesados com
cimentagdo entre particulas. Tal condicdo gerou residuos rigidos com comportamento

potencialmente muito fragil quando solicitados a uma condi¢@o ndo drenada;

f) Precipitagdo regional alta e intensa estacdo chuvosa, resultando na perda de suc¢do e,

consequentemente, na redugdo da resisténcia dos materiais ndo saturados.

Tal historico gerou uma barragem composta fundamentalmente por residuos fofos, saturados,
pesados e de comportamento fragil, com altas tensdes de cisalhamento no talude a jusante,

resultando em uma barragem metaestavel sob condigdes ndo drenadas.

Robertson et al. (2019) indicam que a ruptura da barragem I e o deslizamento de lamas
ocorreram devido ao fendmeno de liquefacdo estatica dos residuos da barragem. O colapso da
barragem metaestavel, resultante da rapida perda de resisténcia dos residuos, foi originario de
uma combinagao critica de deformagdes especificas continuas devido ao creep, € uma reducao
da resisténcia ao cisalhamento devido a perda de suc¢do na zona ndo-saturada causada pela

precipitacdo cumulativa, em especial ao intenso regime de chuvas no final do ano de 2018.

Em contrapartida, no ano de 2021, o Centro Internacional de Métodos Numéricos em
Engenharia (CIMNE) da Universidade Técnica da Catalunha a pedido do Ministério Publico
Federal, desenvolveu um relatério apontando o possivel gatilho que teria desencadeado a

ruptura da barragem de contencao, a partir de uma andlise computacional (BRASIL, 2021).

Segundo o relatério, a partir de vasto numero de simulagdes numéricas pautadas em um
complexo modelo constitutivo, ¢ possivel descartar fendomenos de creep e de aumento de
precipitacao como potenciais gatilhos para fenomeno de liquefagdo, em contradi¢ao a conclusao
de Robertson et al. (2019). O possivel gatilho ¢ atribuido a uma perfuragdo geotécnica para
coleta de amostras e instalagdo de piezOmetros que estava em andamento no momento da
ruptura. O relatdrio aponta que tal processo acabou por gerar o fendmeno de liquefacdo em

torno do final do furo B1-SM-13, resultando na ruptura completa da secdo da barragem.
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As rupturas de barragens de residuos supracitadas, juntamente ao crescente consumo de
materiais originarios da industria mineradora, destacam a necessidade de novas tecnologias para
o aproveitamento dos residuos de mineragdo. E urgente a busca por novos destinos aos residuos
oriundos do processo de beneficiamento mineral, evitando descarte massivo em estruturas de

contengao ¢ prevenindo possiveis incidentes.

2.3 TECNICAS DE ESTABILIZACAO DE MATERIAIS GEOTECNICOS

Na engenharia geotécnica frequentemente sao encontradas situagdes onde, inicialmente, o solo
ndo atende os requisitos de projeto. Neste cendrio, ¢ possivel destacar a existéncia de trés

possibilidades de solugdo do problema (MAKUSA, 2002; CABALLERO, 2019):
a) Alteragdo do projeto inicial e construir levando em conta as propriedades do solo in situ;
b) Substitui¢do parcial ou total do solo;
c) Alteragdo das propriedades intrinsecas do material a partir de técnicas de estabilizacdo.

Muitas vezes, a execucao de um projeto de engenharia esta intimamente ligada a sua localidade,
ndo sendo possivel a troca do local que apresenta o solo problematico. E possivel destacar
também, que a substituicdo parcial ou total de um solo pode nao ser vidvel devido a questdes
ambientais de disposi¢do final do material, bem como, questdes econdmicas devido ao uso
excessivo de materiais de empréstimo. Sendo assim, chama-se a atenc¢do para a possibilidade
de alteragdao das propriedades geotécnicas do material problematico a partir de técnicas de

estabilizacdo, melhoramento e/ou tratamento.

Dentre as técnicas mais importantes de estabilizagdo de solos destacam-se a estabilizacao
granulométrica, a compactagdo, a drenagem, a estabilizacdo com agentes quimicos, a
estabilizacdo térmica, a estabilizagdo com adi¢do de fibras e as injegdes de materiais

estabilizantes (INGLES & METCALF, 1972; WINTERKORN & PAMUKCU, 1991).
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Na literatura, a nomenclatura utilizada para o solo que tem suas propriedades alteradas devido
a acdes externas ¢ comumente encontrada como solo estabilizado, tratado, melhorado ou
modificado, ndo havendo consenso sobre a definicdo exata para cada termo, sendo, por vezes,

adotada a mesma para ambos (FOPPA, 2005).

Na engenharia rodovidria, Nunez (1991) emprega o termo solo estabilizado para misturas de
solo e aditivo que apresentem ganhos significativos de resisténcia e durabilidade em relagdo ao
solo in natura para emprego em bases de pavimentos flexiveis. Enquanto que o termo solo
melhorado, ¢ adotado para misturas de solo e aditivo que ndo imprimam ganho significativo de
resisténcia mecanica, mas alteragdo nas propriedades de plasticidade, expansao e contragao, em
relacdo ao solo in natura. De modo analogo, o American Concrete Institute — ACI (2009) utiliza
as mesmas defini¢des, entretanto adotando os termos de “base tratada com cimento” e “solo

modificado com cimento”, respectivamente.

Dentre as diversas possibilidades tedricas e praticas de estabilizagdo de solos, ¢ possivel

destacar as seguintes solu¢cdes (WINTERKORN & PAMUKCU, 1991; MAKUSA, 2002):

a) Estabilizacdo mecanica: tem como finalidade a alteracao da estrutura (solidos + vazios)
do solo in natura, a partir de processos fisicos como compactagdo, vibragdo ou pela
incorporagdo de outro tipo de solo. Este procedimento ¢ indicado para solos granulares,
pois a redu¢do do indice de vazios atribui ganho de resisténcia mecanica ao

cisalhamento, redu¢do da compressibilidade do solo e aumento da densidade relativa.

b) Estabilizacdo fisico-quimica: tem como fundamento a utilizacdo de métodos baseados
na adi¢do de agentes quimicos em solos problematicos. Nesse processo sao
desenvolvidas uma série de reagdes quimicas entre os componentes do solo e os
aditivos. O uso desta técnica pode ser limitado do ponto de vista econdomico e ambiental
dependendo do tipo de solo tratado ou agente quimico aplicado. Sendo assim, existem

diferentes tipos de processos de aplicacdo que venham a atender tais aspectos.
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c) Estabilizacdo térmica: ¢ uma metodologia baseada em processos fisicos, utilizando
técnicas de aquecimento ou congelamento para melhoramento das propriedades

geotécnicas de solos problematicos a pequenos ou longos periodos.

O presente estudo busca avaliar o comportamento mecanico de residuo de minério de ferro a
partir da introdugdo de diferentes agentes quimicos. Sendo assim, sera abordado a seguir com
maior rigor a técnica de estabilizagdo fisico-quimica de solos com uso de agentes aglomerantes

tradicionais (i.e., cimento Portland) e alternativos (i.e., ligantes alcali-ativados).

2.3.1 Estabilizagdo fisico-quimica com cimento

A técnica de estabilizagcdo quimica com cimento ¢ comumente nomeada de solo-cimento, sendo
basicamente um material endurecido, resultado de uma mistura de solo, cimento Portland e
agua, compactada em uma densidade elevada (U. S. ARMY CORPS OF ENGINEERS —
USACE, 2000; ABNT NBR 12253, 2012).

Foppa (2005) destaca a principal diferenca entre solo-cimento e o concreto convencional, como:

a) Para concretos convencionais € essencial que a quantidade de pasta (cimento + agua)
seja suficiente para recobrir a superficies dos agregados (graidos + miudos) e preencher

0S vazios existentes entre 0s mesmos.

b) Para misturas solo-cimento a pasta € insuficiente para recobrir a superficie de todas as
particulas de solo, sendo verificada a presenca de vazios e resultando em uma matriz

cimenticia que une nodulos de agregados nao cimentados.

O ACI (2009) relata o uso da técnica solo-cimento em algumas areas da construgdo civil no
século XX, tendo o primeiro registro com a execuc¢ao de uma estrada construida a partir de uma
mistura de conchas, areia ¢ cimento na cidade de Sarasota nos Estados Unidos. Posteriormente,
foram registradas outras obras bem sucedidas, utilizando misturas solo-cimento como protecao
de encostas e taludes, reforco de solos no projeto de barragens, refor¢o em aterros, contencao
em escavacdes, prevengdo de liquefagdo em areias e reforco de solos para aumento da

capacidade de carga de fundagdes superficiais.
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2.3.1.1 Normativas

No Brasil, existem normativas que balizam o uso da técnica solo-cimento, destacando sua

aplicacdo para engenharia rodovidria. Neste contexto, tem-se:
a) NBR 11798 (ABNT, 2012) que estabelece os requisitos para os materiais utilizados;
b) NBR 12253 (ABNT, 2012) que explicita a dosagem do teor minimo de cimento;

¢) NBR 12023 (ABNT, 2012), NBR 12024 (ABNT, 2012) e NBR 12025 (ABNT, 2012)
que descrevem os procedimentos de compactagdo, moldagem, cura, armazenamento ¢

ruptura de corpos de prova cilindricos por ensaios de compressao simples;

d) NBR 12254 (ABNT, 2013) que determina o procedimento de execugao de solo-cimento

como camada de base de pavimentos;

e) NBR 13554 (ABNT, 2013) que baliza o procedimento do ensaio de durabilidade por

molhagem e secagem.

Em nivel internacional a American Society for Testing and Materials — ASTM apresenta
diversas normativas sobre o uso da técnica solo-cimento, envolvendo ensaios mecanicos de
compressao simples, tragdo na flexao e durabilidade tanto por ciclos de molhagem e secagem
quanto por ciclos de congelamento e descongelamento. E importante destacar que algumas
normativas nacionais possuem semelhangas de procedimentos e recomendagdes das normativas

internacionais,.

2.3.1.2 Reagdes quimicas

Moh (1965) estudou as reacdes quimicas desenvolvidas em misturas com diferentes solos e
diferentes agentes cimentantes. O autor verificou um padrdo de comportamento ndo muito
distinto dentre as misturas, sendo as principais diferengas encontradas na taxa de reacdo das

misturas analisadas e na quantidade relativa de produtos gerados.
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Moh (1965) destaca, de forma resumida, que as reagdes em misturas solo-cimento podem ser

dadas através das Equacdes 2.1 a 2.4:

e Reagdes primarias:

Cimento + H,0 — CSH + Ca(OH), (fase de hidratagdo) (2.1)

Ca(OH), — Ca%* + 2(OH)~ (processo de hidrdlise) (2.2)

e Reacgdes secundarias:

Ca%* + 2(OH)~ + SiO, (silica amorfa presente no solo) —» CSH (2.3)

Ca%* + 2(OH)™ + Al,05 (alumina amorfa presente no solo) - CAH (2.4)

O silicato de célcio hidratado (CSH) e o aluminato de calcio hidratado (CAH) sdo os produtos

de reagdo responsaveis pela alteragdao das propriedades mecanicas de misturas solo-cimento.

O processo de estabilizagdo fisico-quimica com cimento, indicado com base nas reacgdes

supracitadas, pode ser definido de forma mais detalhada, como (MOH, 1965):

a) A adicao de 4gua na mistura solo-cimento causa a hidrata¢do do cimento e, com isso, a

formagao de silicato de célcio hidratado e a liberagao do hidroxido de calcio (Ca(OH)z);

b) Os produtos formados na etapa de hidratacio do cimento apresentam-se como
gelatinosos e amorfos, nos primeiros instantes. Conforme aumenta o tempo de cura da
mistura, ocorre a cristalizagdo de novos minerais que acabam por promover o

endurecimento dos produtos de hidratagao;

¢) O hidroxido de célcio dissocia-se em agua elevando o pH até 12, aproximadamente;
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d) Por fim, o hidréxido de célcio reage gradualmente com a silica e a alumina presentes
nos argilominerais do solo, formando produtos cimentantes adicionais, nomeando-se as

reacdes quimicas desta etapa de reacdes secunddrias.

2.3.1.3 M¢étodos de dosagem

Para um comportamento mecanico satisfatorio de misturas solo-cimento € necessario avaliar a
correta dosagem entre os materiais utilizados. A dosagem ideal ¢ aquela que atende aspectos
técnicos, econdmicos e ambientais, de modo que a mistura cumpra os requisitos de projeto, sem

onerar custos e sem causar problemas de contaminagao do solo local (DIAS, 2012).

Habitualmente, a dosagem de misturas solo-cimento ¢ resultado de uma série de testes
laboratoriais, com o objetivo de avaliar o teor minimo de cimento e o teor de umidade necessario
para verificar um comportamento satisfatorio de resisténcia e durabilidade, de acordo com o

tipo de projeto aplicado (FOPPA, 2016; CABALLERO, 2019).

Ingles e Metcalf (1972) explicitam que as primeiras experiéncias norte americanas se deram a
partir de ensaios de durabilidade, onde amostras com tempo de cura de 7 dias eram submetidas
a 12 ciclos de moldagem e secagem e/ou congelamento e degelo com escovamento superficial.
Ao fim dos ciclos, eram verificados eventuais aumentos volumétricos e a perda de massa das
amostras. O teor de cimento adotado era aquele capaz de produzir misturas solo-cimento que
atendessem padroes estabelecidos de perda de massa e inchamento. Os autores apresentam uma

previsao do teor em massa de cimento em funcao do tipo de solo, conforme ilustra a Tabela 2.3.

A NBR 12253 (ABNT, 2012) prescreve os requisitos para a determinag¢do do teor em massa
seca de cimento minimo para misturas solo-cimento visando o emprego em camadas de
pavimento. O critério de aceitagdo ¢ baseado na resisténcia a compressao simples de corpos de
prova cilindricos minima de 2,1 MPa em um periodo de 7 dias de cura. A Tabela 2.4 apresenta
alguns teores minimos de cimento estipulados pela NBR 12253 (ABNT, 2012) com base na
classificagdo do solo segundo a ASTM D3282 (2015).
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Tabela 2.3 — Teores de cimento em fungao do tipo de solo (adaptado de INGLES & METCALF, 1972)

Tipo de solo Teor de cimento

(%)
Pedra finamente britada 05-2
Pedregulho arenoargiloso bem graduado
Areia bem graduada 2d
Areia mal graduada
4-6
Argila-arenosa
Argila-siltosa 6-8
Argilas 8—15

Tabela 2.4 — Teor de cimento minimo para o ensaio de compactagdo de solo-cimento (ABNT NBR 12253, 2012)

Classificaciao do solo Teor de cimento
(ASTM D3282, 2015) (%)
Al-a
4
Al-b
A2 5
A3
7
A4

Foppa (2005), em seu estudo analisando variaveis-chave no controle da resisténcia mecanica
de solos artificialmente cimentados, desenvolveu uma metodologia de dosagem racional
utilizando o indice porosidade por teor volumétrico de cimento (n/Civ). Tal metodologia, tem
relagdo semelhante ao fator agua/cimento utilizando para controle da resisténcia mecanica de

concretos € argamassas.

O método desenvolvido por Foppa (2005), diferente das metodologias supracitadas, ndo busca
teores minimos de cimento, mas desenvolver uma curva de dosagem para prever o
comportamento mecanico de misturas solo-cimento em fun¢do da compacidade e do teor de
agente cimentante utilizado. O autor conclui que a resisténcia a compressao simples pode ser
determinada a partir da Equagdo 2.5 e a curva de dosagem tem o comportamento semelhante

ao explicitado na Figura 2.11.
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Figura 2.10 — Curva dosagem para solo-cimento (adaptado de FOPPA, 2005)

Destaca-se que os parametros C, D e n sdo constantes de ajuste da curva dosagem considerando
o maior coeficiente de determinagdo (R?). Foppa (2016) define o expoente n, aplicado ao teor

volumétrico de cimento, como:

a) Caso n = 1: variagdo proporcional entre a porosidade e o teor volumétrico de cimento,

ou seja, ambos parametros tem igual influéncia na curva de dosagem.

b) Caso n > 1: maior influéncia do teor volumétrico de cimento do que da porosidade na

curva de dosagem.

¢) Caso n < 1: maior influéncia da porosidade do que do teor volumétrico de cimento na

curva de dosagem.
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Foppa (2005) desenvolveu a metodologia para misturas solo-cimento utilizando uma areia fina
siltosa, porém outros autores avaliaram o comportamento mecanico de outros tipos de solos,
desde os mais finos (ROJAS, 2012; CONSOLI et al., 2016) até os mais grosseiros (VIANA DA
FONSECA et al., 2009; FLOSS, 2012; RIOS et al., 2013), como também para outros materiais
geotécnicos, como os residuos de mineragdo (CONSOLI et al., 2017, 2022), sendo verificada

a viabilidade de aplicacdo da metodologia.

Diambra et al. (2017) verificaram que os parametros n ¢ D sdo ligados as caracteristicas do
solo, podendo o pardmetro D ser aproximado ao inverso de n. Por sua vez, o pardmetro C ¢
dependente tanto do solo estabilizado quanto da matriz cimentante, tendo forte influéncia de
parametros de tempo de cura, temperatura de cura e umidade de moldagem, pardmetros estes
que acabam por influenciar a dindmica das reagdes solo-cimento. Os autores fizeram tais
constatagdes tomando como base um modelo matematico que assume que a resisténcia
mecanica na ruptura da matriz de solo (a partir da teoria do estado critico) e na matriz
cimentante (com base no critério de ruptura de Drucker-Prager) se sobrepdem, concluindo que

os parametros C, D e n ndo sao de cardter puramente empirico.

Outros pesquisadores constataram que o indice porosidade por teor volumétrico de cimento
também pode ser correlacionado com outros pardmetros de misturas solo-cimento, como: (i)
resisténcia a tragdo por compressao diametral (CONSOLI et al. 2010; FLOSS, 2012); (ii) tensao
desvio em ensaios triaxiais (VIANA DA FONSECA et al., 2009); (ii1) modulo cisalhante inicial
(VIANA DA FONSECA et al., 2009; FLOSS, 2012); (iv) durabilidade (CONSOLI et al., 2017)

(v) estimativa da envoltoria de ruptura de solos arenosos cimentados (CONSOLI, 2014).

2.3.2 Estabilizacdo quimica com ligantes alcali-ativados

A élcali ativagdo ¢ definida como um processo quimico complexo, onde a reagdo quimica ¢
dada entre uma fonte de aluminossilicato (precursor) e uma fonte de metal alcalino (ativador
alcalino), que forma estruturas com propriedades cimentantes (DAVIDOVITS, 1994;
PALOMO et al., 1999).
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Os ligantes alcali-ativados surgem como alternativa ao cimento Portland, amplamente utilizado
pela industria da construgdo, devido a possibilidade de obter-se materiais aglomerantes, a base
de materiais comerciais e/ou a partir de residuos. E possivel destacar ainda que tais ligantes
alternativos verificam menores niveis emissao de didxido de carbono, menores niveis de gasto
energético, maior resisténcia mecanica e durabilidade quando comparados aos aglomerantes

tradicionais (XU & VAN DEVENTER, 2000; FLATT et al., 2012; CRISTELO et al., 2013).

Pinto (2004) destaca que as ligagdes alcali-ativadas apresentam elevado pH da solucao
ativadora, fazendo com que haja a dissolug¢do e a quebra da estrutura dos aluminossilicatos,
desenvolvendo reagdes de forma mais acelerada. Em relagdo as ligacdes dadas puramente por
reagdes pozolanicas verifica-se a combinacao dos aluminossilicatos presentes na pozolana com

o calcio presente nas cales em niveis menores de pH.

O uso de ligantes alcali-ativados para estabilizacdo quimica de materiais geotécnicos €
considerado uma técnica recente e viavel quando comparado a métodos tradicionais como
cimento Portland, cal ou combinag¢des de cal e pozolana (CRISTELO et al., 2012; RIOS et al.,
2016; CORREA-SILVA et al., 2020; BRUSCHI, 2020; LOTERO, 2020).

2.3.2.1 Historico de desenvolvimento dos ligantes 4lcali-ativados

O estudo de ligantes alcali-ativados teve como objetivo inicial o desenvolvimento de materiais
aglomerantes alternativos para a aplicagdo na construgdo civil. Em 1908, o quimico alemao
Hans Kiihl relata o comportamento entre misturas de escorias e sulfato alcalino, que resultou
no desenvolvimento de cimentos supersulfatados, tendo as primeiras produgdes em 1914 na

Alemanha e em 1932 na Franca e na Bélgica (AITCIN, 2008).

Posteriormente em 1940, o quimico britanico Arthur Oscar Purdon desenvolveu um extenso
estudo laboratorial com mais de 30 combinagdes de argamassas sem clinquer, produzidas de
escorias com alto teor de célcio e hidroxido de sddio (NaOH), sendo nomeado de Purdocement,
atingindo resisténcias mecanicas comparadas ao cimento Portland convencional da época (SHI
et al., 2006). Com base neste material cimentante foram construidas em torno de 25 obras de

engenharia em Bruxelas (BUCHWALD et al., 2013).

Comportamento mecanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes



62

Mais tarde em 1957, o cientista ucraniano Victor Glukhovsky verificou a viabilidade de
obtenc¢do de aglomerantes alcali-ativados baseados em materiais com baixo teor de calcio e alto
teor de 6xidos de silicio e aluminio, diferente dos materiais de alto teor de calcio estudados até
entdo. Glukhovsky (1959) nomeou estes ligantes de soil cements e os concretos correspondentes
de soil silicates, devido a similaridade dos produtos de reagdes formados com alguns minerais
naturais. Em funcdo dos materiais precursores, o ligante alcali-ativado pode ser caracterizado
em dois grupos, sendo: (i) sistemas alcalinos (Me20-Me203-Si02-H20); e (ii) sistemas
alcalinos-terrosos (Me,O-MeO-Me,03-S102-H20). Podendo Me ser definido como oxidos de
sodio (Na), potassio (K), calcio (Ca) ou magnésio (Mg) (SHI ef al., 2006).

No fim da década de 80, o cientista e engenheiro francés Joseph Davidovits desenvolveu uma
série de ligantes a partir de alcalis com misturas calcinadas de caulinita, calcario e dolomita
(DAVIDOVITS, 1981). Neste contexto, Davidovits atribuiu a estes ligantes o nome de
geopolimero e prop0s uma classificagdo baseada nas relagdes molar Si/Al (KRIVENKO, 2017).

Shi et al. (2006) destacam Hans Hiihl, Arthur Oscar Purdon, Victor Glukhovsky e Joseph
Davidovits como os principais desenvolvedores de cimentos alcali-ativados do século 20.
Palomo et al. (2014) incluem como importantes as contribuicdes de Krivenko (1986), que
investigou algumas propriedades dos materiais alcali-ativados e propds o nome genérico de
cimentos alcalinos e o nome especifico de geocimento, e o estudo de Palomo ef al. (1999), que

produziram cimentos alcali-ativados com cinzas volantes.

Desde os primeiros estudos relacionados aos ligantes alcali-ativados, diversas nomenclaturas
tem sido comumente definidas na literatura, como: (i) soil cement ou soil silicate
(GLUKHOVSKY, 1959); (ii) geopolimero ou polimero inorganico (DAVIDOVITS, 1979);
(iii) geocimento (KRIVENKO, 1994); (iv) cimento alcali-ativado (FERNANDEZ-JIMENEZ
et al., 1999); e (v) concreto polimérico inorganico (SOFI et al., 2007). Estas diferentes
nomenclaturas verificadas acabam por muitas vezes dificultar o processo de divulgag¢do dos
ligantes alcali-ativados, pois, mesmo descrevendo o mesmo material, ha uma falta de clareza

durante o processo de pesquisa sobre a tematica (PACHECO-TORGAL et al., 2014).
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E importante destacar também, que além da defini¢do de uma nomenclatura tnica, ha uma
segregacao ideoldgica dentro do cendrio académico em fung¢do dos produtos de reagdes
formados, sendo constatadas duas vertentes distintas: (i) a primeira vertente usa os termos
alcali-ativagdo e geopolimeragdo como sinOnimos, sem distingdo; e (ii) a segunda vertente
afirma que, mesmo havendo semelhanca, os produtos de rea¢do dos ligantes alcali-ativados

diferem dos produtos de reacdo dos geopolimeros (BRUSCHI, 2020).

No presente trabalho, devido a falta de clareza das terminologias verificadas na literatura, as
reacdes apresentadas serdo definidas como produtos do processo de formacao dos materiais
alcali-ativados, ndo atribuindo distingdo com geopolimeros. Em relacdo a nomenclatura,
poderdo ser verificados ao longo do trabalho: (i) ligantes alcali-ativados; (ii) materiais alcali-
ativados; ou (iii) cimentos alcali-ativados. Para ambas nomenclaturas destacadas, ¢ mantida a
mesma definicdo como sendo: produto cimentante resultado da mistura de materiais

aluminossilicatos (precursores) e solugdes alcalinas (ativados).

2.3.2.2 Mecanismos de reacao

O primeiro modelo utilizado para descrever os mecanismos de reag@o de ligantes alcali-ativados

foi desenvolvido por Glukhovsky (1959), sendo dividido em diferentes etapas:

a) O ativador alcalino, responséavel pela alta concentracdo de hidroxila (OH") do meio
alcalino, provoca um forte aumento no pH da mistura, favorecendo a quebra das
ligacdes i6nicas (Ca-O) e covalentes (Si-O-Si, Al-O-Al e Al-O-Si) da fase amorfa dos
materiais precursores, transformando os ions de silica e alumina em coloides (i.e.,

elementos com dimensdes entre 1nm e 1um) e liberando-os na solu¢ao;

b) Os cations, origindrios do ativador alcalino, participam do processo de construgdo da
estrutura, compensando o déficit de cargas negativas associadas a altera¢do da

coordenac¢ao do aluminio durante a fase de dissolucao;

¢) Os produtos resultantes da fase de dissolugcdo conglomeram-se formando uma mistura

de ions de alta mobilidade, interagindo entre si e produzindo uma estrutura gelatinosa;
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d) A proximidade entre as particulas permite que ocorram as reacdes de condensagao,
originando nucleos cada vez maiores que, por fim, conduzem a condensacao total da
estrutura. Os processos de reorganizagao estrutural determinam a microestrutura e a
distribui¢do dos poros dos produtos finais de reacdo, sendo estes produtos definidos com
base na composi¢do quimica e mineraldgica do precursor, da natureza e da dosagem do

ativador alcalino e das condic¢oes de cura.

De forma sucinta, os mecanismos de reagdo definidos por Glukhovsky podem ser divididos em
trés fases: (i) destruigdo-coagulagdo; (ii) coagulagdo-condensagdo; e (iii) condensagdo-
cristalizacdo. Embora estes mecanismos sejam apresentados de forma linear é importante

constatar que estes ocorrem de forma simultanea e heterogénea (DUXSON et al., 2007).

2.3.2.3 Produtos de reacao

Os ligantes alcali-ativados podem ser produzidos a partir das mais diversas fontes de
aluminossilicatos e ativadores alcalinos. Devido as diferentes propriedades de cada material
utilizado, sdo verificadas variacdes no processo de hidratacio e nas caracteristicas

microestruturais do material cimentante formado.

Em fungdo da alta variedade de ligantes alcali-ativados que tém sido desenvolvidos nas ultimas
décadas, estes materiais aglomerantes alternativos foram categorizados em dois sistemas,
tomando como base as fontes de aluminossilicatos utilizados: (i) sistema de alto calcio; e (ii)
sistema de baixo calcio (PACHECO-TORGAL et al., 2014). Os sistemas supracitados podem

ser definidos como:

a) Sistema de alto célcio — (Na,K)>O-CaO-Al>03-Si02-H>0: Os sistemas de alto calcio sdo
originarios de materiais precursores de altos teores de 0xidos de célcio e silicio, sendo
ativados em condi¢des alcalinas relativamente moderadas (BAKHAREYV et al., 2000;
FERNANDEZ-JIMENEZ, 2000; SHI et al., 2006). O principal produto de reacio
formado ¢ gel C-A-S-H (aluminossilicato de célcio hidratado), similar ao gel obtido no

processo de hidratacdo do cimento Portland.
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b) Sistema de baixo célcio — (Na,K)>O-Ca0O-Al,03-Si02-H20: Os sistemas de baixo célcio
sao resultados de materiais precursores de altos teores 6xidos de silicio e aluminio e
baixos (ou nulos) teores de 6xidos de célcio. Para que se iniciem as reacdes deste
sistema ¢ necessaria uma condicdo de trabalho mais agressiva, com elevadas
temperaturas de cura (60-200°C) e um meio altamente alcalino. O principal produto de
reacdo formado ¢ um gel N-A-S-H (aluminossilicato alcalino hidratado), sendo este um
polimero inorganico tridimensional que pode ser considerado um precursor de zeolita
(PALOMO et al., 1999; DUXSON et al., 2007, PROVIS & VAN DEVENTER, 2019).

Este gel ¢ comumente chamado de geopolimero ou polimero inorganico.

Atualmente, ¢ introduzida uma terceira categoria, combinacdo dos dois sistemas supracitados,
que pode ser um novo ligante alcali-ativado conhecido como cimento alcalino hibrido. Este
material formado ¢ resultado da ativacdo alcalina de precursores com 6xidos de célcio, 6xidos
de silicio e 6xidos de aluminio que somam contetidos acima de 20% (PACHECO-TORGAL et
al., 2014), podendo ainda conter teores de cimento Portland em sua composi¢do. O sistema
hibrido ¢ apresentado com maior detalhe nos trabalhos de Shi et al. (2006), Provis e Van

Deventer (2009) e Pacheco-Torgal ef al. (2014).

2.3.2.4 Precursores

Materiais precursores podem ser definidos como quaisquer matérias-primas inorganicas
constituidas por altos teores de silica e/ou alumina, podendo, teoricamente, serem incorporados
no desenvolvimento de aglomerantes alcali-ativados (PACHECO-TORGAL et al., 2014). A
reatividade dos materiais precursores depende de diversos fatores, como: (i) teor de material
amorfo; (i1) superficie especifica do material; (iii) teor de fase vitrea; e (iv) tamanho de particula

(DUXSON et al., 2007).

Os materiais precursores mais utilizados na concepgao de ligantes alcali-ativados sdo a escoria
de alto forno, o metacaulim e a cinza leve de carvao mineral, devido a facilidade de obtencéo e

por serem amplamente estudados no século XX (PROVIS & VAN DEVENTER, 2009).
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Atualmente, ¢ verificada a viabilidade de uso de outros materiais precursores como: (i)
materiais ceramicos (MARTINATTO, 2021); (ii) cinza do bagaco de cana-de-agucar
(BRUSCHI, 2020); (iii) cinza de casca de arroz (CORREIA et al., 2019); e (iv) p6 de vidro
(CONSOLI et al., 2020). E possivel destacar ainda a possibilidade de combinagéo de diferentes
materiais precursores, como materiais pozolanicos (fontes de aluminossilicatos) e cales (fontes
de 6xidos de célcio) para a produgdo de ligantes alcali-ativados baseados em sistemas de alto

calcio (BRUSCHI, 2020; LOTERO, 2020; MARTINATTO, 2021).

2.3.2.5 Ativadores

Os ativadores alcalinos sdo componentes essenciais no desenvolvimento de ligantes alcali-
ativados, sendo responsaveis pelo fornecimento de cations de metais alcalinos, elevando o pH
da solugdo, acelerando a dissolu¢do do precursor solido e promovendo as etapas de reagdo
posteriores (PACHECO-TORGAL et al., 2014). Estes materiais podem ser divididos em quatro
grupos, sendo: (i) hidroxidos alcalinos; (ii) silicatos alcalinos; (iii) carbonatos alcalinos; e (iv)

sulfatos alcalinos (DUXSON et al., 2007).

Os hidréxidos alcalinos sdo bases fortes e altamente corrosivas, sendo formados por um cétion
alcalino metalico e uma hidroxila (OH"). O cation metalico do composto pode ser originario de
diversos elementos (e.g., sodio, potéssio, litio, rubidio, césio), porém o hidroxido de sodio
(NaOH) e o hidroxido de potassio (KOH) sdo os mais utilizados, em fun¢do do baixo custo e

da alta solubilidade em 4gua (DUXSON et al., 2007; PROVIS; VAN DEVENTER, 2009).

Os silicatos alcalinos apresentam semelhancas com os hidroxidos alcalinos, tendo forte
presenca de cations metalicos provenientes de elementos de sddio e potassio, sendo frequente
a utilizacdo do silicato de sodio (Na2Si03) e do silicato de potassio (K2SiO3) (PROVIS, 2006;
SARGENT et al., 2013). As solugdes de silicato de sodio apresentam consideravel desempenho
da dissolucao dos aluminossilicatos, resultando na aceleracdo de formagdo dos compostos
cimentantes, formando produtos aglomerantes de alta resisténcia mecanica e elevada

durabilidade (PACHECO-TORGAL et al., 2014).
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Para os carbonatos alcalinos e os sulfatos alcalinos, verificam-se as formulagdes genéricas de
M>CO3 e M2SOs, respectivamente, sendo M o elemento que representa o grupo dos metais
alcalinos (PROVIS & VAN DEVENTER, 2009). Para ambos grupos de ativadores, constata-
se o melhor custo beneficio a partir da presenga de sd6dio como cation alcalino metalico, devido
ao baixo consumo energético, menor prego e melhor reatividade, quando comparado ao potassio

e outros (DUXSON et al., 2007, PACHECO-TORGAL et al., 2014).

2.3.2.6 Aplicagdes geotécnicas

Como destacado até o presente momento, os ligantes alcali-ativados tém apresentado
possibilidade de uso em substitui¢do a aglomerantes tradicionais como cimento Portland e cal.
Neste contexto, os estudos sobre a aplicacdo deste agente cimentante alternativo na
estabilizacdo fisico-quimica de materiais geotécnicos sdo muito recentes quando comparados

ao uso da mesma técnica com materiais tradicionais.

Alguns autores (CRISTELO et al., 2011, 2012, 2013; SARGENT et al., 2013; RIOS ef al.,
2016; CONSOLI et al., 2020; CORREA-SILVA et al., 2020; MIRANDA et al., 2020)
constatam a viabilidade do uso de cimentos alcali-ativados (com base em diferentes precursores

e ativadores) na estabilizagdo de diversos tipos de solo.

Cristelo ef al. (2011) desenvolveram um ligante alcali-ativado a partir de cinzas volantes de
baixo cdlcio e solucdes alcalinas de hidroxido e silicato de sddio para estabilizagdo fisico-
quimica de um solo areno-argiloso. Como resultado, os autores verificaram valores de
resisténcia a compressao simples de 45 MPa aos 365 dias de cura, aproximadamente. Por fim,
os autores aplicaram em campo a técnica de jet grouting, produzindo colunas originarias de
cimento Portland tradicional e da dosagem de ligante alcali-ativado estudado em laboratério.
Como resultado, foram verificadas resisténcias maiores para as colunas de cimentos alcali-
ativados para um periodo de cura de 3 meses, destacando a importancia do tempo de cura e do
tipo de agente cimentante para tomada de decisdo de solugdes para problemas geotécnicos a

partir de técnicas de estabiliza¢do de solo.
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Miranda et al. (2020) verificaram a viabilidade de estabilizacao de solos moles para emprego
como sub-base de pavimentos, a partir do uso de cinco agentes aglomerantes, sendo: (i) cinza
volante ativada com combinag¢@o hidroxido e silicato de sddio; (ii) cinza volante ativada com
hidréxido de sodio; (iii) cinza volante ativada com solucgdo alcalina reciclada; (iv) cimento
Portland; e (iv) cal viva. Os autores desenvolveram uma camada estabilizada com comprimento
de 80 metros e largura de 2,5 metros, dividindo a pista em cinco se¢des, uma para cada agente
cimentante testado, sendo realizados ensaios de placa em campo e ensaios de resisténcia a
compressdo simples em amostras retiradas in situ e preparadas em laboratorio. Os autores
constatam uma resisténcia a compressao simples entorno de 1,5 MPa para as amostras com
cimento Portland, sendo superior em relagdo aos demais para um tempo de cura de 36 dias.
Entretanto, para o tempo de cura de 90 dias, foi observada uma resisténcia a compressao simples
superior a 3 MPa as amostras com cinza volante ativada pelo composto de hidréxido e silicato
de sdédio, sendo superior as demais e atingindo, aproximadamente, o dobro de resisténcia

mecanica quando comparada com amostras de cimento Portland para o mesmo periodo de cura.

Deve ser destacada também a possibilidade de estabilizagdo fisico-quimica de residuos de
mineracdo a partir do uso de ligantes alcali-ativados (DAVIDOVITS, 1994; BRUSCHI, 2020).
Soma-se a isto o fato de que, o processo de alcali-ativa¢ao pode vir a promover a imobiliza¢do
de metais toxicos, através do efeito de encapsulamento fisico e das ligagdes quimicas

envolvidas no processo (XU et al., 2006; ZHANG et al., 2008).

2.4 ASPECTOS GERAIS SOBRE A GERACAO E A UTILIZACAO DE
RESIDUOS COM POTENCIAL DE AGENTES PRECURSORES

O modelo atual de produgao ainda tem enfoque na utilizacdo de matérias-primas ndo renovaveis
de origem natural, devido a abundancia dos recursos naturais. Entretanto, a industrializagdo, o
desenvolvimento de novas tecnologias, o crescimento populacional e o elevado nimero de
pessoas vivendo em centro urbanos contribuiram para o agravamento de problemas

relacionados a geragdo de residuos (ANGULO et al., 2001).
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De 2008 a 2017 a geracdo de residuos teve um aumento de 75%, enquanto que o crescimento
populacional foi de 8,5% (CONCEICAO et al., 2020). Santos et al. (2019) destacam a
possibilidade de reciclagem e reutilizagdo de residuos para aplicagdo na construgdo civil,

gerando tecnologias alternativas que atendam aspectos econdmicos e ambientais.

Diversas pesquisas destacam a viabilidade de residuos na estabilizacdo de solos (PINTO, 1971;
MALLMANN, 1996; BEHAK, 2007; RUVER et al., 2013; BASTOS et al., 2016; SERVI et
al., 2019; CONSOLI et al., 2021). A utilizagdo destes residuos como subprodutos, quando
comparados a materiais cimentantes comerciais, possibilitam ndo somente uma redugdo de

custos, como também, o desenvolvimento sustentavel (CONSOLI et al., 2019).

Neste cenario, devido as caracteristicas fisicas, quimicas e mineraldgicas, ¢ possivel destacar a
cinza de casca de arroz e a cal de carbureto como potenciais materiais para aplicagdo na

construgdo civil (CONSOLI ef al. 2019; SERVI et al. 2019a, 2019b). Sendo assim, ambos

materiais serdo apresentados com maiores detalhes nas subsegdes seguintes.

2.4.1 Geragao e reciclagem de cinza de casca de arroz

O arroz tem destaque como um dos alimentos mais importantes para a nutrigdo humana,
correspondendo a 29% do total de graos utilizados (SOCIEDADE SUL-BRASILEIRA DE
ARROZ IRRIGADO — SOSBALI, 2018). O Brasil toma relevancia como o principal produtor
entre os paises ocidentais, tendo 70% da producao orizicola nacional oriunda do estado do Rio

Grande do Sul (BARATA, 2005).

Do processo de beneficiamento do grao do arroz ¢ gerada a casca de arroz, podendo ser
considerada danosa ao meio ambiente, devido a lenta biodegradacao, ao baixo valor comercial,
ao baixo valor nutricional e ao elevado volume gerado, representando valores na faixa de 20-
25% do peso do grao (HOUSTON, 1972; SERVI et al., 2019a). Entretanto, a casca de arroz
possui elevado poder calorifico, tornando-se um biocombustivel dentro das préprias industrias
de beneficiamento, substituindo outros materiais combustiveis e eliminando volumosas

quantidades de material residual (POUEY, 2006).
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Neste cendrio, a queima da casca de arroz gera a cinza de casca de arroz, que ¢ definida como
sendo um material leve, volumoso, altamente poroso, podendo apresentar teores de silica na
faixa de 85-95% (CONSOLI et al., 2019; SERVI et al., 2019b). O potencial pozolanico da cinza
de casca de arroz pode ser elevado a partir da aplicagdo de tratamentos térmicos, fisicos e/ou
quimicos, gerando materiais com presenca de silica altamente amorfa, com elevada superficie
especifica e, por consequéncia, altamente reativos quando sujeitos a presenga de materiais
alcalinos (e.g., cales, hidroxidos alcalinos e silicatos alcalinos) (POUEY, 2006; BEHAK;
MUSSO, 2016; SERVI et al., 2019a; CONSOLI et al., 2019).

Servi et al. (2019a) empregaram na estabilizagdo fisico-quimico de solos arenosos junto a cal
dolomitica hidratada uma cinza de casca de arroz gerada em forno industrial. De modo
comparativo, os autores aplicaram dois processos de tratamento no material, sendo: (i)
tratamento térmico; e (ii) tratamento térmico + tratamento fisico. Como resultado, os autores
verificaram trés cinzas de casca de arroz visivelmente distinta, conforme ilustra a Figura 2.11.
Para uso da técnica de estabilizacdo do solo, os autores constataram, em um periodo de cura de
28 dias, resisténcias a compressao simples de 128 kPa para uso da cinza in natura, 437 kPa para
uso da cinza com tratamento térmico ¢ 3311 kPa para uso da cinza com tratamento combinado
(térmico + fisico). Os autores constataram o potencial uso da cinza de casca de arroz como

material pozolanico mediante ao rigoroso controle de queima e moagem.

Figura 2.11 — Cinza de casca de arroz in natura (esquerda), submetida a tratamento térmico (centro) e submetido
a tratamento combinado (térmico + fisico) (direita) (SERVI et al., 2019a)
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2.4.2 Geragdo e reciclagem de cal de carbureto

A producdo do géas acetileno ¢ dada a partir de dois compostos, o carbureto de calcio (CaC) e
agua (H20) quando submetidos ao processo de sintese em altas temperaturas (2000-2500°C),
sendo o carbureto resultado da combinacao de 6xido de célcio com carvao (LOTERO, 2020).
O processo ¢ as reagdes quimicas que envolvem a producao do gas acetileno sdo apresentadas

a partir das Equacdes 2.6 a 2.8.

CaCO;3 + Calor —» CaO + CO, (2.6)
Ca0 + 3C - CaC, + CO (2.7)
CaC,® + 2H,0M - Ca(0H),®? + C,H,® (2.8)

Ao fim do processo de producao do gas acetileno ¢ gerado como residuo o carbureto de calcio,
também denominado de cal de carbureto, que ¢ constituido por elevadas quantidades de
hidroxido de célcio (Ca(OH),), baixas por¢des de carbonato de calcio (CaCOs3) e 6xido de
silicio (S102) (MARTINATTO, 2021). Segundo Market Research Store (2015), a producdo
global de gés acetileno gerou cerca de 1,4 milhdes de toneladas de residuo em 2015, enquanto
que no Brasil, a producdo de gés acetileno anual chega a 6 mil toneladas, resultando em,

aproximadamente 17 mil toneladas de cal de carbureto.

A elevada presenca de hidroxido de célcio livre em sua composi¢do, bem como, a baixa
presenca de impurezas, tornam a cal de carbureto um potencial subproduto para aplicagdao na
construgdo civil. Alguns autores (CONSOLI et al., 2019; SALDANHA et al., 2016, 2018;
CORREA et al., 2021) relatam a viabilidade de uso da cal de carbureto junto a materiais
pozolanicos para estabilizagdo de diferentes materiais geotécnicos, atribuindo melhora do

comportamento mecanico de resisténcia, rigidez e durabilidade.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Neste capitulo encontra-se o programa experimental definido para a pesquisa, descrevendo os
materiais ¢ métodos utilizados. Ainda, realiza-se uma descri¢ao detalhada de cada uma das

etapas do estudo e os respectivos limites analisados.

3.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados no estudo sao divididos em: (1) material geotécnico (residuo de minério
de ferro); (ii) precursores do ligante alternativo (cinza de casca de arroz e cal de carbureto); (i)
ativadores alcalinos do ligante alternativo (hidréxido de sodio e silicato de s6dio); e (iv) agente
aglomerante convencional (cimento Portland de alta resisténcia inicial). Os procedimentos

experimentais adotados sdo descritos no item 3.2.1.

3.1.1 Residuo de minério de ferro

O residuo de minério de ferro (RMF) utilizado ¢ um material gerado na cadeia produtiva de
obtencao do minério de ferro, oriunda do estado de Minas Gerais, Brasil. O local de extragao,

lavra e tratamento do residuo est4 localizado no Quadrilatero Ferrifero.

Para o estudo, o material foi recebido no Laboratério de Geotecnia e Concreto Professor
Claudio Renato Rodrigues Dias (LGC) da Universidade Federal do Rio Grande (FURG) em
trés sacos de 20 kg cada. O material apresentou elevada umidade, sendo submetido ao
procedimento de secagem em estufa com temperatura de 100°C por 24 horas. Posteriormente,
dispds-se o residuo em sacos herméticos, armazenando-os em local seco, a fim de evitar ganho

de umidade e/ou contaminacao por outros materiais.

A curva granulométrica do residuo de minério de ferro ¢ apresentada na Figura 3.1. As
caracteristicas fisicas do residuo de minério de ferro sdo explicitadas na Tabela 3.1, com
resultados de peso especifico real dos graos, de fracdes granulométricas do material e de limites

de liquidez e plasticidade.
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Figura 3.1 — Curva granulométrica do residuo de minério de ferro obtida por peneiramento e sedimentagdo

Tomando como referéncia a classificagdo estabelecida por McLeod e Bjelkevik (2017),
conforme a Tabela 2.1 e a Figura 2.3, o material apresenta, predominantemente, granulometria
de um residuo granular (hard rock tailings — HRT). De acordo com os autores, o residuo tem
comportamento similar a uma silte arenoso nao plastico, em consonancia ao constatado pelos
ensaios de limites de Atterberg. Em relacdo ao peso especifico real dos graos do residuo de
minério de ferro, verifica-se um valor superior ao observado para materiais geotécnicos

convencionais € similar aos encontrados na literatura (vide Tabela 2.2).

A Figura 3.2 apresenta os resultados do ensaio Proctor de compactagdo. Com base nos
resultados de compactacao, € possivel destacar o aumento do peso especifico seco maximo e a
redugdo do teor de umidade 6timo esperados com o aumento da energia de compactagdao. A

Tabela 3.2 apresenta os valores indicados para cada energia.
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Tabela 3.1 — Propriedades fisicas do residuo de minério de ferro

Propriedade Limites Resultado Referéncia
Areia grossa 600 <D <2000 um 2,2%
Areia média 200 <D <600 pm 8,8%
NBR 6502 (ABNT, 1995)
Areia fina 60 <D <200 pm 50,6%
NBR 7181 (ABNT, 2016)
Silte 2<D <60 um 22,9%
Argila D <2 um 15,5%
Peso especifico real dos grios (kN/m?) - 29,2 NBR 6458 (ABNT, 2016)
Limite de liquidez - - NBR 6459 (ABNT, 2016)
Limite de plasticidade - - NBR 7180 (ABNT, 2016)
Indice de plasticidade - Naio plastico -
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Figura 3.2 — Ensaio Proctor de compactagdo do residuo de minério de ferro
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Tabela 3.2 — Ensaio Proctor de compactagdo do residuo de minério de ferro

Peso especifico aparente  Teor de umidade

Energia seco maximo (kN/m?®) otimo (%)
Normal 19,20 11,4
Modificado 20,50 9.4

O residuo de minério de ferro ndo se caracteriza como um material geotécnico convencional,
sendo assim, h4 interesse em compreender as caracteristicas fisicas, quimicas e mineralogicas
do material. Neste contexto, sdo apresentados a seguir resultados de ensaios de fluorescéncia

de raios-X, difratograma de raios-X e microscopio eletronico de varredura.

A Tabela 3.3 ilustra a composicao quimica percentual do residuo de minério de ferro obtida a
partir do espectrograma de fluorescéncia de raios-X. O material € constituido majoritariamente

por 6xidos de silicio, ferro e aluminio, nesta ordem de magnitude dos teores.

Tabela 3.3 — Composigdo quimica do residuo de minério de ferro (em %)

SiO2 ALO3; CaO Fe:03 KO TiO2 SO3 MgO MnO P:0s Na:O  Outros

69,7 4,8 ND 24,0 0,2 0,1 0,1 0,3 0,4 0,3 ND 0,1

ND = Nao detectado

A Figura 3.3 exibe o difratograma de raios-X do residuo, sendo identificados picos de caulinita
(A1203.25102.2H,0), quartzo (Si0O2), hematita (Fe;O3) e goethita (FeO(OH)). A composicao
mineraldgica do residuo de mineragao exibe consonancia a composi¢ao quimica percentual, na

Tabela 3.3, e com outros autores (WILLS & NAPIER-MUNN, 2006; BASTOS et al., 2016).

A Figura 3.4 expde a morfologia das particulas de residuo de minério de ferro a partir da anélise
de microscopia eletronica de varredura (MEV). Com auxilio do detector de energia dispersiva
(EDS), a Figura 3.5 apresenta os valores de intensidade normalizada em funcdo da energia
aplicada para distintas particulas da Figura 3.4b, enquanto a Tabela 3.3 exibe as porcentagens

semiquantitativas de massa de elementos das areas analisadas.
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Figura 3.3 — DRX do residuo de minério de ferro

A avaliagdo semiquantitativa realizada pela detec¢do de energia dispersiva verifica como
elementos majoritarios ferro, silicio e oxigénio, com menores teores de aluminio e carbono. Tal
andlise condiz com a composi¢cdo quimica percentual observada no espectrograma de
fluorescéncia de raios-X, indicada na Tabela 3.3 e com a mineralogia do residuo verificada na

difratometria de raios-X, ilustrada na Figura 3.3.

A Figura 3.4b permite observar a presenca de particula de rocha britada (area 1 — direita) e de
minério de ferro ndo beneficiado (area 2 — esquerda). Esta afirmagado tem apoio nos percentuais
de massa dos elementos verificados através da deteccdo de energia dispersiva, identificando
elevados picos de ferro e oxigé€nio na primeira analise (particula na direita) e elevados picos de

silicio e oxigénio na segunda analise (particula na esquerda).
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Figura 3.5 — EDS de particulas de residuo de minério de ferro

Comportamento mecéanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes



78

Tabela 3.4 — Percentual semiquantitativo de massa de elementos em particulas de residuo de minério de ferro

EDS Fe Si Al C o

1 14,6 43,1 1,6 3,0 377
2 72,5 5,5 1.9 1,9 18,2

3.1.2 Cinza de casca de arroz

A cinza de casca de arroz (CCA) utilizada ¢ um material originario do processo de queima da
casca de arroz em leito fluidizado, sendo fabricada e comercializada por uma empresa

localizada no municipio de Alegrete, Rio Grande do Sul, Brasil.

Segundo a empresa fornecedora, o procedimento de combustdo da casca de arroz tem como
objetivo a geragdo de energia térmica (vapor) e energia elétrica, com temperaturas que
permitam a obten¢do de uma silica estavel no estado amorfo. A comercializacao deste material
tem como foco a aplicag@o na construgao civil para producdo de concretos, argamassas e pré-

fabricados, ¢ na industria de artefatos de borracha.

Para o estudo, o material foi disponibilizado em sacos de 20 kg pronto para uso. Em laboratorio,
dispos-se o produto em embalagens herméticas e armazenou-se em local seco, de modo a evitar

o ganho de umidade e a contaminag@o por outros materiais.

A curva granulométrica da cinza de casca de arroz ¢ apresentada na Figura 3.6. A Tabela 3.5
explicita as caracteristicas fisicas da cinza de casca de arroz, com resultados de peso especifico

real dos graos e as fragdes granulométricas do material.

De acordo com a curva granulométrica da cinza de casca de arroz, ¢ possivel destacar que o
material apresenta tamanho de graos andlogos a um solo siltoso convencional. Em relacdo ao
peso especifico real dos graos, € verificado um valor inferior ao encontrado para materiais
geotécnicos convencionais e proximo ao relatado por diferentes pesquisadores na literatura
(KIM et al., 2014; CONSOLI et al., 2019; SERVI et al., 2019a; SALONI ef al., 2020) para

cinzas de casca de arroz.
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Figura 3.6 — Curva granulométrica da cinza de casca de arroz obtido por granulometria a laser

Tabela 3.5 — Propriedades fisicas da cinza de casca de arroz

Propriedade Limites Resultado Referéncia
Areia grossa 600 <D <2000 pm 0,0%
Areia média 200 <D <600 um 0,0%
Areia fina 60 <D <200 pm 0,0% NBR 6502 (ABNT, 1995)
Silte 2<D <60 pum 91,7%
Argila D <2 pum 8,3%
Peso especifico real dos graos (kN/m?) - 21,18 NBR 16605 (ABNT, 2017)

Consoli ef al. (2019) utilizaram cinza de casca de arroz de mesma origem a empregada na
presente pesquisa, sendo assim a Tabela 3.6 apresenta a composi¢ao quimica de cinza de casca

de arroz obtida a partir de ensaio de espectrometria de fluorescéncia de raios X.
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Tabela 3.6 — Composi¢do quimica da cinza de casca de arroz (em %) (modificado de CONSOLI et al., 2019)

SiO2 ALO3 CaO Fe0; KO TiO: SOs MgO MnO P:0s Na:O Outros

93,6 0,26 1,20 0,20 291 ND 0,40 ND 0,50 0,85 ND 0,10

ND = Nio detectado

Para a cinza de casca de arroz identificam-se elevados teores de silica seguido por pequenas
presengas de outros elementos, como 6xidos de potassio e célcio. Os altos teores de silica
seguem resultados observados por outros autores (DETPHAN & CHINDAPRASIRT, 2009;
KIM et al.,2014; SERVI et al.,2019b; SALONI et al., 2020). A presenga de 6xidos de potassio
e calcio podem ser derivados da utilizacdo de fertilizantes e outros aditivos quimicos durante a

etapa de cultivo do arroz (NASCIMENTO et al., 2015).

A Figura 3.7 explicita a anélise de difracdo de raios-X, que indica presenca de cristobalita (Si02)
como mineral dominante. Kim et al. (2014) e Saloni et al. (2020) em estudos envolvendo
analises de difratometria de raios X em cinzas de casca de arroz, indicam, além da presenca de
cristobalita, a presenca de picos de quartzo na composicdo do material que podem ser

verificados para materiais submetidos a condi¢des de queima nao controlados.

As particulas constituintes da cinza de casca de arroz sdo identificadas na Figura 3.8, através
da microscopia eletronica de varredura. E possivel verificar a granulometria variada das
particulas, tendo, as maiores, formatos alongados e contorcidos. Com aumento no grau de
analise (Figura 3.8b) constata-se a estrutura porosa, das particulas, sendo isto resultado da
remocdo de constituintes organicos (e.g., lignina, celulose) da casca durante o processo de

calcinacdo (DELLA et al., 2001).

Com uso do detector de energia dispersiva nas particulas expostas na Figura 3.8b avaliam-se,
de forma semiquantitativa, os elementos quimicos presentes. A Figura 3.9 ilustra os valores de
intensidade normalizados para as trés andlises realizadas, sendo os percentuais

semiquantitativos de massa apresentados na Tabela 3.7.
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Figura 3.7 — DRX da cinza de casca de arroz

O percentual semiquantitativo em massa das areas pela deteccao de energia dispersiva verifica
composicdes elementares de silicio, oxigénio, carbono e potassio, sendo os dois primeiros em
fungdo da silica presente no material. Cabe destacar que ndo foram percebidos picos de
intensidade de calcio, como esperava-se, tomando como base o espectrograma de raios-X

apresentados pro Consoli ef al. (2019).

Para a area de andlise 1 constata-se uma elevada intensidade de carbono, podendo indicar a
presenca de particulas de casca de arroz pouco ou nao queimadas, devido a baixos periodos ou
mas condic¢des de calcinagdo empregados. Para as areas 2 e 3 sdo identificados majoritariamente

picos de silicio e oxigénio, com baixas presengas de carbono e potassio.
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Figura 3.9 - EDS de particulas de cinza de casca de arroz
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Tabela 3.7 — Percentual semiquantitativo de massa de elementos em particulas de residuo de minério de ferro

EDS Si (0] C K

1 31,0 42,1 234 3,5
2 80,0 13,5 4,6 1,9
3 52,0 37,6 4,8 5,6

3.1.3 Cal de carbureto

A cal de carbureto (CC) ¢ um residuo originario do processo produtivo do gas acetileno, sendo
obtido de uma empresa localizada no municipio de Esteio, Rio Grande do Sul, Brasil. Nesta
empresa a geracdo de cal de carbureto atinge patamares de aproximadamente 2200

toneladas/ano (BRUSCHI, 2020).

Para o estudo, o material foi coletado na empresa, sendo verificado um alto teor de umidade.
Em laboratdrio, o produto foi seco em estufa com temperatura controlada de 60°C por um
periodo de 48 horas. Apds o procedimento, foi realizado o destorroamento do material. Com a
finalidade de garantir um controle do didmetro maximo dos graos deste residuo, procedeu-se
um processo de peneiramento utilizando uma malha de abertura de 75um (mesh #200), com
auxilio de agitador de peneiras com tempo controlado de 15 minutos. Apos o procedimento,
acondicionou-se o material em embalagens herméticas e, por fim, armazenou-se o material em
local seco, de modo a evitar possiveis efeitos de ganhos de umidade, contaminacao por outros
materiais e/ou carbonatacao (formagao de CaCOs3), devido a reacao do 6xido de célcio com o

dioxido de carbono presente na atmosfera.

A cal de carbureto utilizada neste estudo ¢ alvo de pesquisa do PPGEC/UFRGS, podendo-se
destacar trabalhos recentes: Saldanha et al. (2016, 2018), Consoli et al. (2019), Bruschi (2020),
Corréa et al. (2021) e Martinatto (2021).

A curva granulométrica da cal de carbureto ¢ apresentada na Figura 3.10. A Tabela 3.8 explicita
as caracteristicas fisicas da cal de carbureto, com resultados de peso especifico real dos graos e

as fragdes granulométricas do material.
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Figura 3.10 — Curva granulométrica da cal de carbureto obtido por granulometria a laser

Tabela 3.8 — Propriedades fisicas da cal de carbureto

Propriedade Limites Resultado Referéncia
Areia grossa 600 <D <2000 pm 0,0%
Areia média 200 <D <600 um 0,0%
Areia fina 60 <D <200 um 6,3% NBR 6502 (ABNT, 1995)
Silte 2<D <60 um 86,9%
Argila D <2 um 6,8%
Peso especifico real dos graos (kN/m?) - 21,95 NBR 16605 (ABNT, 2017)

A curva granulométrica da cal de carbureto apresenta semelhanca com tamanho de graos

analogos a um solo siltoso convencional, com pequenas presencas de fragdo areia e argila. Em

relacdo ao peso especifico real dos graos, € verificado um valor inferior ao encontrado para

materiais geotécnicos convencionais e semelhante ao relatado por Saldanha et al. (2018).
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Saldanha et al. (2018) avaliaram a composi¢ao quimica de cal de carbureto de semelhante
origem da cal empregada no presente estudo. A Tabela 3.9 ilustra os resultados obtidos pelos

autores através de espectrometria de fluorescéncia de raios-X.

Tabela 3.9 — Composi¢do quimica da cal de carbureto (em %) (modificado de SALDANHA et al., 2018)

Si02 ALO; CaO Fex03 KO TiO2 SO; MgO MnO P:0s NaO

3,10 0,46 74,00 0,26 ND - 0,54 0,72 - - ND

ND = Nio detectado

A Tabela 3.9 apresenta a composi¢ao quimica de cal de carbureto obtida a partir de ensaio de
espectrometria de fluorescéncia de raios X. Os resultados indicam elevados teores de 6xido de
calcio seguido por baixas presencas de outros elementos, como 6xidos de silicio, aluminio,
enxofre, magnésio e ferro. A composicao quimica da cal de carbureto ¢ semelhante a verificada

por outros autores na literatura (HORPIBULSUK et al., 2013; JIANG et al., 2016).

A Figura 3.11 expde a andlise de difracdo de raios X, que indica presenca de portlandita
(Ca(OH)), calcita (CaCOs3) e grafite (C) como minerais dominantes, semelhante ao verificado

por outros autores (SALDANHA et al., 2018).

A morfologia da cal de carbureto, verificada através da microscopia eletronica de varredura em
diversas magnitudes, ¢ apresentada na Figura 3.12. E constatado a granulometria variada do
material, com presenca de particulas inferiores a 1 pm, em consonancia com a curva

granulométrica ilustrada na Figura 3.10.

E avaliado o percentual semiquantitativo de massa dos elementos quimicos, através da deteccio
de energia dispersiva nas particulas de cal de carbureto observadas na Figura 3.12d. Os

resultados de intensidade sao ilustrados na Figura 3.13 e destacados na Tabela 3.10.
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Figura 3.11 — DRX da cal de carbureto

Com base nos resultados de deteccao de energia dispersiva observados na Tabela 3.10, tomando
como referéncia particulas presenta na Figura 3.12d, verifica-se presenca majoritaria de
elementos de calcio e oxigénio, com baixas presengas de carbono. Os trés elementos
identificados sdo constituintes da portlandita e da calcita, sendo estas presenciadas na

difratometria de raios-X.

Os resultados analisados de microscopia eletronica de varredura e detec¢do de energia
dispersiva consonam com a difratometria de raios-X desenvolvida e com a espectrometria de
raios-X explicada por Saldanha et al. (2018). A disponibilidade de portlandita destaca o
potencial uso da cal de carbureto como substituta da cal hidratada para utilizagdo como fonte

de célcio para estabilizagdo de solos.
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Figura 3.13 — EDS de particulas de cal de carbureto

Comportamento mecéanico de residuo de minério de ferro estabilizado com agentes aglomerantes



88

Tabela 3.10 — Percentual semiquantitativo de massa de elementos em particulas de residuo de minério de ferro

EDS Ca o C

1 794 192 14
2 798 18,9 13

3.1.4 Cimento Portland de alta resisténcia inicial

O cimento Portland de alta resisténcia inicial (CP) utilizado é um produto aglomerante
comercial, sendo fabricado por uma empresa localizada no municipio de Esteio, Rio Grande do

Sul, Brasil e comercializado comumente na regido do estado.

O cimento Portland de alta resisténcia inicial diferencia-se de outros tipos de cimentos Portland,
devido a alteracdo nas dosagens de calcario e argila na producao do clinquer, contendo baixas
ou nulas adigdes em sua composi¢do (casos excepcionais podem conter até 5% de material
carbondtico). Este tipo de aglomerante ¢ indicado para obras que necessitam de elevadas
resisténcias mecanicas com curtos periodos de cura, alcancando resisténcias a compressao

superiores a 14 MPa com um dia de cura (ABNT NBR 16697, 2018).

Para o estudo, o material foi obtido em um saco tnico de 50 kg pronto para uso. Em laboratorio,
armazenou-se o produto em local seco, de modo a evitar possiveis ganhos de umidade, inibindo

o desenvolvimento de reacdes com a umidade do ar, e/ou contaminagdo por outros materiais.

A curva granulométrica do cimento Portland de alta resisténcia inicial € exibida na Figura 3.14.
A Tabela 3.11 explicita as caracteristicas fisicas do cimento Portland de alta resisténcia inicial,
com resultados de peso especifico real dos graos e comparativo de fracdes granulométricas com

os limites estabelecidos para solos segundo a NBR 6502 (ABNT, 1995).

De acordo com a curva granulométrica do cimento Portland de alta resisténcia inicial, € possivel
destacar que o material apresenta tamanho de graos analogos a um solo siltoso convencional.
Em relag@o ao peso especifico real dos graos, € verificado um valor superior ao encontrado para

materiais geotécnicos convencionais.
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Figura 3.14 — Curva granulométrica do cimento Portland obtido por granulometria a laser

Tabela 3.11 — Propriedades fisica do cimento Portland de alta resisténcia inicial

Propriedade Limites Resultado Referéncia
Areia grossa 600 <D <2000 pm 0,0%
Areia média 200 <D <600 um 0,0%
Areia fina 60 <D <200 pm 0,0% NBR 6502 (ABNT, 1995)
Silte 2 <D <60 um 100,0%
Argila D <2 pum 0,0%
Peso especifico real dos graos (kN/m?) - 29,80 NBR 16605 (ABNT, 2017)

Devido ao rigoroso processo industrial na fabrica¢do de cimentos Portland, optou-se pela ndo
realizagdo de ensaios de avaliagdo quimica e mineraldgica (e.g., espectrograma de raios-X,
difratograma de raios-X e microscopia eletronica de varredura), tendo em vista tais parametros

sdo comumente verificados na literatura.
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3.1.5 Hidroxido de sodio

O hidroxido de sodio (SH) utilizado como ativador alcalino ¢ fornecido por uma empresa do
municipio de Porto Alegre, Rio Grande do Sul, Brasil. O material ¢ apresentado em
micropérolas de pureza analitica de 98% e sua composi¢do ¢ formada por 77,5% de 6xido de
sodio (Nax0O) e 22,5% de agua (H20). De acordo com o fabricante, este composto ¢ altamente
toxico e corrosivo, tendo ponto de fusdo igual a 318°C. E possivel destacar ainda, a alta

solubilidade em 4gua e a dissolucao do tipo exotérmica, liberando energia na forma de calor.

Para o presente estudo, o uso do hidroxido de sddio tem como fungao fornecer 6xidos de sddio
para desenvolvimento do ligante alcali-ativado. Desta forma, optou-se pela dissolucdo do
hidroxido de s6dio em agua destilada com molalidade constante de 4 molwaony/kgm20), tal valor

atende o consumo de 4gua minimo buscado no presente trabalho.

3.1.6 Silicato de sodio

O silicato de sodio (SS) utilizado como ativador alcalino € fornecido por uma empresa do
municipio de Porto Alegre, Rio Grande do Sul, Brasil. As propriedades fisico-quimicas do
silicato de soddio sdo apresentadas na Tabela 3.12. O silicato de sodio € classificado como

alcalino devido ao nivel de modulo elevado.

Tabela 3.12 — Propriedades fisico-quimicas do silicato de s6dio (Fornecedor)

Testes Especificacoes Resultados
Aparéncia Fisica Liquido viscoso Conforme
Densidade — 25°C (g/cm3) 1,57 - 1,60 1,581
Graus (°Be) 52,00 — 54,20 53,28
NaO (%) 14,00 — 16,00 14,95
Modulo — Si0,/Na,O 2,10-2,20 2,155
Si02 (%) 31,00 — 34,00 32,22
Solidos (%) 45,00 — 50,00 47,17
Umidade (%) 50,00 — 55,00 52,83
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3.2 METODOLOGTIA DE PESQUISA

Neste item sdo apresentados os diferentes procedimentos, técnicas instrumentais, equipamentos
e normativas empregadas para avaliagdo de pardmetros mecanicos, mineraldgicos e
microscopicos avaliados na pesquisa. Inicialmente, serdo descritas, de forma resumida, cada
uma das etapas do estudo, posteriormente, cada uma das etapas sdo apresentadas

detalhadamente. Por fim, sdo expostos os procedimentos experimentais do estudo.

O programa experimental foi dividido em quatro etapas distintas, buscando uma melhor
organizacdo e entendimento dos aspectos analisados. A Tabela 3.13 apresenta, de modo

suscinto, o programa experimental.

A primeira etapa propde apresentar a caracterizacdo fisica, quimica e mineraldgica dos
materiais estudados, a partir de ensaios de laboratério. De modo complementar, serdo tragados

comparativos com dados relatados na literatura.

A segunda etapa busca avaliar, a partir de um projeto de experimentos, os efeitos de dosagem
dos materiais precursores solidos (CCA e CC) e das solucdes ativadores (SH e SS) na produgdo
um ligante alcali-ativado alternativo. Posteriormente, com base em projeto composto de
segunda ordem, realiza-se a otimizag@o das variaveis controlaveis, objetivando a maximizacao

do comportamento mecanico.

A terceira etapa visa, com base em um projeto de experimentos, verificar os efeitos de tempo
de cura, porosidade e teor de agente aglomerante na resposta mecanica de misturas de residuo
de mineracao e diferentes agentes cimentantes. Nesta etapa serdo utilizados como materiais em
estudo: (i) residuo de minério de ferro; (ii) ligante alternativo alcali-ativado (dosagem 6tima

definida na segunda etapa); e (iii) cimento Portland de alta resisténcia inicial.

A quarta etapa objetiva a correlacdo da resposta mecanica das misturas de residuo de agentes
aglomerantes com o parametro porosidade por teor volumétrico de agente aglomerante (n/Biv).
De modo complementar serdo tragados comparativos com outros estudos, bem como,

correlagdes entre os pardmetros mecanicos analisados.
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Tabela 3.13 — Programa experimental

Etapa Materiais Procedimentos

Analise granulométrica

Peso especifico real dos graos

RMF Limites de Atterberg
<
§‘ Caracterizacio CCA Compactagao
= c . A .
o dos materiais CcC Espectrometria de fluorescéncia de raios-X!
CP Difratometria de raios-X>
Microscopia eletrénica de varredura?
Detecgio de energia dispersiva?
Pastas: Projeto de experimentos (otimizagdo)

<

s Dolsagem do Precursor (CCA + CC) Resisténcia & compresséo simples

% igante ) )

2, alternativo + Consisténcia normal

Ativador (SH + SS) Tempo de pega
) Projeto de experimentos

< .. Misturas: ) ) )

2 Estudo rejeito- . o Resisténcia  compressdo simples

bt agentes Residuo + Ligante alcali-ativado o _ %o di |
o aslomerantes . Resisténcia a tragdo na compressdo diametra
« g Residuo + Cimento Portland N

Durabilidade
Compatibilizacao

- com o indice Misturas:

S porosidade por

© teor volumétrico Residuo + Ligante alcali-ativado -

2 de agente .

= g Residuo + Cimento Portland

aglomerante
(M/Biv)

1 Analise realizada para o residuo de minério de ferro, enquanto que para cinza de casca de arroz e cal de carbureto sao obtidos dados da
literatura. Em relagdo ao cimento Portland de alta resisténcia inicial ndo se realiza avaliagdo de dados.

2 Analise realizada para residuo de minério de ferro, cinza de casca de arroz e cal de carbureto. Em relagdo ao cimento Portland de alta
resisténcia inicial ndo se realiza avaliagdo de dados.

A elaboracdo de um projeto de experimentos, analisando em detalhes as variaveis fixas e
controlaveis, ¢ fundamental para o entendimento das varidveis respostas. No presente estudo,
as diferentes etapas apresentam diversos fatores que afetam as analises respostas. Sendo assim,

explicita-se a seguir com detalhes os procedimentos adotados em cada etapa.
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3.2.1 Etapal

Nesta etapa objetiva-se apresentar com detalhes as propriedades fisicas, quimicas e
mineraldgicas do residuo de minério de ferro, cinza de casca de arroz e cal de carbureto. Como
ha um alto rigor tecnoldgico empregado na producdo do cimento Portland de alta resisténcia

inicial, realizam-se somente analises de carater fisico.

A analise granulométrica do residuo de minério de ferro sera desenvolvida a partir de ensaios
de peneiramento e sedimentagdo, de forma similar ao desenvolvido para materiais geotécnicos
convencionais. Entretanto, para os demais materiais, o estudo sera realizado através de

granulometria a laser, de modo a ndo haver influéncia da 4gua nos resultados obtidos.

O peso especifico real dos graos apresenta mesma distingdo adotada para os ensaios de analise
granulométrica, utilizando o picndmetro com dgua para o residuo de minério de ferro e o frasco
volumétrico de Le Chatelier com fluido ndo reagente para cinza de casca de arroz, cal de

carbureto e cimento Portland de alta resisténcia inicial.

Os ensaios de limites de Atterberg, avaliando limites de liquidez e de plasticidade, serdo
desenvolvidos para o residuo de minério de ferro. Tal feito objetiva verificar o comportamento

mecanico do material frente a diferentes condi¢oes de umidade.

Os estudos de microscopia eletronica de varredura (MEV) e difratograma de raios-X (DRX)
sao desenvolvidos para compreender os componentes presentes nos materiais utilizados. O uso
de detector de energia dispersiva objetiva avaliar, através de andlise semiquantitativa, a

composicao elementar em massa dos materiais.

A fluorescéncia de raios-X serd realizada para o residuo de minério de ferro, de modo, a
verificar os elementos em forma de 6xidos, constituintes do material. Para os demais materiais

nao sera desenvolvido este estudo, por serem materiais amplamente apresentado na literatura.

Por fim, sdo avaliados parametros Proctor de compactagao para o residuo de minério de ferro,
a partir das energias normal e modificada. Tais pardmetros sdo referéncia para desenvolvimento

do estudo geotécnico de misturas residuo de mineragdo e agentes aglomerantes.
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3.2.2 Etapa?2

Nesta etapa tem-se o estudo de dosagem do ligante alcali-ativado, de modo a verificar a
maximizacao da resposta de resisténcia a compressao simples. Para o estudo desta etapa aplica-

se uma abordagem experimental, baseada em conceitos estatisticos de projeto de experimentos.

O planejamento experimental desta etapa desenvolve-se, inicialmente, com base em um projeto
fatorial 2¥ com adigdo de ponto central, a fim de verificar a influéncia das variaveis controlaveis
nas variaveis respostas e a presenca de um possivel comportamento nao linear da resposta. Caso
detectada a significancia da curvatura no modelo, parte-se para adicdo de pontos axiais, com a
funcdo de determinar os efeitos quadraticos e a sua significancia. Por fim, a dosagem 6tima do
ligante alcali-ativado € obtida a partir da metodologia de superficie de resposta, que engloba

tanto os pontos fatoriais e central, empregados para o projeto fatorial 2%, quanto os pontos axiais.

Nesse cendrio, o estudo parte de um projeto fatorial 2X com aplicagdo de trés varidveis (massa
de cal por massa de precursor, massa de 6xido de s6dio por massa de precursor € modulo de
silica do ativador alcalino) controlaveis em dois niveis (alto e baixo). Inicialmente, tem-se o
desenvolvimento de oito pontos fatoriais € um ponto central. Caso verificada a presenca de
curvatura no comportamento resposta adicionam-se seis pontos axiais de face centrada (o = 1),
ou seja, de niveis maximo e minimo idénticos aos fixados para os pontos fatoriais. Sdo adotadas
trés réplicas para os pontos fatoriais e axiais e seis repeticdes para o ponto central, de modo a

aumentar os graus de liberdade do termo de erro e diminuir o erro experimental.

As variaveis controlaveis sao de fundamental importancia para o estudo, neste contexto os

niveis (baixo, central e alto) adotados sdo:

a) Teor em massa de cal por precursor (CC/PR): os niveis (10, 20 e 30%) determinados
sao fixados por serem verificados como ideiais para misturas com materiais pozolanicos

por diversos autores na literatura (RUVER et al., 2013; SERVI et al., 2019a);

b) Teor em massa de Oxidos de sodio por precursor (%Na2O): os niveis (2, 4 e 6%)
determinados sdo definidos para manter um sistema moderadamente alcalino, de modo

a ndo diminuir a solubilidade da portlandita (FERNANDEZ-JIMENEZ et al., 2006);
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¢) Modulo de silica (Ms): os niveis (0,7, 1,2 e 1,7) s@o estabelecidos com a finalidade de
obter silica soluvel em dosagens ideais para desenvolvimento de reagdes quimicas de

cimentagdo com curtos periodos de cura (MONCALEANO, 2021).

Para que se possa desenvolver um projeto de experimentos confidvel € necessario estabelecer
algumas variaveis fixas, de modo a diminuir a incerteza a cerca das variaveis respostas obtidas.
Em relacdo ao hidroxido de sodio foi estabelecido, de modo experimental, o valor de
concentragdo de 4 molal (mol de soluto por quilo grama de solvente) de soluto (hidroxido de
sodio) em solvente (4gua). Para avaliacdo do comportamento mecanico de agentes
aglomerantes ¢ ideal a fixacdo de condi¢cdes ambientais, sendo adotado para o estudo: (i)

temperatura de cura de 23 (£2) °C; e (ii) umidade relativa do ar superior a 70% para cura.

Para as pastas alcali-ativadas adotou-se uma relacdo de massa de dgua por massa de agente
aglomerante solido (a/c) de 0,50, sendo obtido de modo experimental, com a finalidade de
garantir uma boa trabalhabilidade na moldagem. Por fim, realizou-se o ensaio de resisténcia a
compressdo simples para um periodo de cura de 7 dias, objetivando obter-se resultados em

curtos periodos de cura.

Em relagdo a ligantes alcali-ativados, na literatura (ODERJI et al., 2019; SALONI et al., 2020),
comumente, verificam-se tempos de pega (i.e., tempo necessario para o agente cimentante
desenvolver reagdes quimicas capazes de aumentar a viscosidade e, consequentemente,
apresentar elevacao na rigidez) inferiores aos observados para cimentos Portland. Tal condigao

pode vir a ser problematica no emprego praticos destes agentes.

Desta forma, em posse das varidveis controlaveis de otimizacdo mecanica do ligante alcali-
ativado, realiza-se ensaio de tempo de pega, comparando com materiais convencionais
constatados na literatura. A andlise de consisténcia normal ¢ desenvolvida com a finalidade de
que os resultados de tempo de pega observados possam ser comparados com outros trabalhos

da literatura nacional.

As variaveis controlaveis, fixas e respostas da segunda etapa sdo apresentadas na Tabela 3.14.
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Tabela 3.14 — Variaveis controlaveis, fixas e respostas da etapa 2

Niveis
Variaveis controlaveis Nomenclatura
-1 (baixo) 0 (central) +1 (alto)
Teor em massa de cal por precursor CC/PR 10% 20% 30%
Teor de 6xido de sddio %NaO 2% 4% 6%
Modulo de silica Ms 0,7 1,2 1,7
Variaveis fixas Nomenclatura Nivel
CCA Cinza de casca de arroz
Precursores
CcC Cal de carbureto
SH Hidroxido de sodio
Ativadores alcalinos
SS Silicato de s6dio
Molalidade da solug@o de SH (molal) W 4
Temperatura de cura (°C) te 2312
Umidade relativa UR >70%
Fator 4gua por agente aglomerante a/c 0,50
Tempo de cura (dias) T 7

Variavel resposta

Resisténcia a compressao simples (qu)

Consisténcia normal (C,) (ligante alcali-ativado otimizado)

Tempo de pega (1) (ligante alcali-ativado otimizado)

3.2.3 Etapa 3

Nesta etapa avalia-se a resposta mecanica de residuo de minério de ferro estabilizado com
agente aglomerante tradicional (cimento Portland de alta resisténcia inicial) e agente
aglomerante alternativo (ligante alcali-ativado). O estudo do comportamento mecanico ¢
realizado a partir de ensaios de resisténcia a compressdo simples, resisténcia a tracdo na
compressao diametral e durabilidade por ciclos de molhagem e secagem, aplicando diferentes

porosidades, tempos de cura, tipos e teores de agentes aglomerantes.

O estudo da terceira etapa ¢ pautado em um planejamento experimental, a partir de um projeto
fatorial 2% sem utilizagdo de ponto central. O objetivo da utilizagdo desta técnica é avaliar o

efeito e a significancia das varidveis controlaveis nas variaveis resposta.
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Nesse cenario, o estudo ¢ divido em funcao do tipo de agente aglomerante e da varidvel resposta
em andlise. Para os ensaios de resisténcia mecanica (compressao simples e tracdo na
~ . , . . k A ., . , .
compressdo diametral) ¢ adotado um projeto fatorial 2¢ com trés varidveis controlaveis (peso
especifico aparente seco da mistura, teor em massa de agente aglomerante e tempo de cura) em
dois niveis (alto e baixo). Sendo assim, tem-se o desenvolvimento de oito pontos fatoriais com
trés repeti¢des para cada ponto, de modo a aumentar os graus de liberdade do termo de erro e
permitir uma avaliagdo mais precisa da variancia experimental, totalizando 24 corpos de prova

para cada uma das variaveis resposta.

Para os ensaios de durabilidade por ciclos de molhagem e secagem, ndo ¢ atribuida a variavel
de tempo de cura, sendo desenvolvida uma analise Unica para sete dias de cura. Neste caso, ¢
desenvolvido um projeto fatorial 2X com duas variaveis controlaveis. Em relagdo a esta variavel
resposta, ¢ atribuida somente uma repeticdo, em funcao do grande gasto de material atribuido
aos elevados volumes dos corpos de prova quando comparados a corpos de provas utilizados

para ensaios de resisténcia a compressao € a tracao.

Para garantir um estudo estatistico confiavel, sdo adotadas varidveis fixas, de modo a evitar
incertezas relacionados aos resultados obtidos, bem como, garantir as condi¢des para que possa

haver reproducdo futura do estudo. Sendo assim tem-se:

a) Composicao do ligante alcali-ativado (LA): determinada através do estudo de dosagem,

sendo apresentada na Tabela 4.5;
b) Molalidade da solucao de hidroxido de sdédio (W): 4 molal;
c) Temperatura de cura (t¢): 23 (£2) °C;
d) Umidade relativa de cura (UR): superior a 70%;

e) Teor de umidade de moldagem (w): definido em fun¢do do peso especifico aparente

seco, sendo adotado 11,4% para 19,2 kN/m? e 9,4% para 20,5 kN/m?.
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Embora haja variacao do teor de umidade de moldagem, este nao ¢ considerado uma variavel
controlavel, devido ao fato que sua alteragdo ¢ atrelada a variacao do peso especifico aparente
seco, ndo havendo cruzamento da variacdo deste parametro com os demais. Sendo assim, para
o presente estudo, o teor de umidade de moldagem ¢ definido como uma variavel fixa. Outro
ponto que apoia tal decisdo ¢ dado tomando como base diversos autores (MARTINATTO,
2021; MONCALEANQO, 2021) que constatam a baixa significancia estatistica de alteracdo do
teor de umidade para materiais geotécnicos predominantemente granulares na resposta de

resisténcia mecanica, durabilidade e rigidez.

As variaveis controlaveis, fixas e respostas da etapa quatro sao apresentadas na Tabela 3.15.

Tabela 3.15 — Variaveis controlaveis, fixas e respostas da etapa 3

Variaveis controlaveis Nomenclatura Niveis
Peso especifico aparente seco (kN/m?) Yd 19,2 ¢ 20,5
Tipo de agente cimentante - CPelLA
Teor de agente cimentante B 3% e 6%
Tempo de cura (dias)' T 7e28
Variaveis fixas Nomenclatura Nivel
CC/PR 25%
Composi¢do do LA
%NayO 4%
(vide Tabela 4.5)
Ms 1
Molalidade da solu¢ao de SH (molal) \W 4
Temperatura de cura (°C) te 23+2
Umidade relativa UR >70%
11,4% (para 19,2 kN/m?)
Teor de umidade de moldagem w
9,4% (para 20,5 kN/m?)

Variavel resposta

Resisténcia a compressao simples (qu)

Resisténcia a tragdo na compressdo diametral (qy)

Durabilidade por molhagem e secagem — Perda de massa acumulada (PMA)

! Tempo de cura de 7 e 28 dias para ensaios de q, € q;, para ensaio de PMA somente tempo de cura de 7 dias
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3.2.4 Etapa4

Diversos fatores influenciam no comportamento mecanico de materiais geotécnicos
artificialmente cimentados (FOPPA, 2005; WINTER, 2018). Ademais, para efeitos praticos de
aplicacdo, ¢ necessario verificar o parametro mecanico a qual sera utilizado para

desenvolvimento do projeto.

Neste cenario, a ultima etapa do estudo visa estabelecer correlagdes matematicas entre as
variaveis respostas analisadas (i.e., resisténcia a compressao simples, resisténcia a tracdo na
compressdo diametral, durabilidade) com o indice porosidade por teor volumétrico de agente
aglomerante. Tal estudo auxilia na previsdo do comportamento de materiais geotécnicos

artificialmente cimentados, de modo a atribuir mais confiabilidade para processos de dosagem.

Através das equagdes de ajuste obtidas, realiza-se o comparativo do residuo de mineracao
estabilizado com distintos agentes aglomerantes. Concomitantemente, avalia-se o potencial de
correlacdo entre os parametros mecanicos, devido a presenca do indice porosidade por teor

volumétrico de agente aglomerante comum a estes.

3.3 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

A seguir serdo apresentados os procedimentos inerentes aos ensaios propostos no programa
experimental. Para as analises pautadas em normativas nacionais e/ou internacionais ndo sera
realizada uma descricdo detalhada, tendo em vista que tais documentos cumprem essa fungao.
Para os demais estudos, baseados em trabalhos diversos da literatura e/ou em experiéncia de

laboratorio ndo documentada, sera explicitada a técnica adotada em detalhes.

3.3.1 Analise granulométrica

O procedimento de analise granulométrica do residuo de minério de ferro divide-se no processo
de peneiramento e sedimentacao, seguindo especificacdes da NBR 7181 (ABNT, 2016). Com
base na NBR 6502 (ABNT, 1995), realizam-se comparativos das fragdes granulométricas do

residuo com solos convencionais.
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Para cinza de casca de arroz, cal de carbureto e cimento Portland de alta resisténcia inicial,
obtém-se as curvas granulométricas a partir de um analisador de difracdo a laser para
caracterizagdo de particulas. O equipamento utilizado ¢ Microtrac S3500 com trés diodos de
laser vermelhos, tendo capacidade de medicdo de particulas de 0,02 a 2800 um. As anélises

foram feitas no Laboratdrio de Engenharia Costeira (LEC) da FURG.

3.3.2 Peso especifico real dos graos

O ensaio para determinacao do peso especifico real dos graos para o residuo de minério de ferro
¢ realizado seguindo os procedimentos da NBR 6458 (ABNT, 2016). Para cinza de casca de
arroz, cal de carbureto e cimento Portland de alta resisténcia inicial, o ensaio segue as

especificagdes da NBR 16605 (ABNT, 2017).

3.3.3 Ensaio Proctor de compactagdo

O ensaio Proctor de compactagdo ¢ executado de acordo com os procedimentos da NBR 7182
(ABNT, 2020). A analise objetiva a verificacao dos parametros de umidade 6tima (wot) € peso

especifico aparente seco maximo (yamax) para as energias normal e modificada.

3.3.4 Consisténcia normal

O ensaio de consisténcia normalmente tem como funcdo determinar a razado de massa de agua
por massa de agente aglomerante seco, também nominado por teor dgua/aglomerante (a/c),
necessario para manter a propriedade reoldgica de pastas (agente cimentante + agua) constante.

E um parametro-chave para o desenvolvimento de ensaios de tempo de pega.

Os procedimentos e especificagdes para execucao do ensaio de consisténcia normal seguem a
NBR 16606 (ABNT, 2018). Basicamente, o ensaio tem a funcao de determinar a razao entre
massa de agua e massa de agente aglomerante seco necessaria para que a sonda de Tetmajer

mantenha uma distancia de 6 (1) mm da placa-base.
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3.3.5 Tempos de pega

Para agentes aglomerantes, o desenvolvimento de reagdes quimicas causa uma alteracdo nas
propriedades reologicas do material, apresentando um enrijecimento gradativo (ou aumento da
viscosidade). Neste cendario, ha dois instantes de importante analise, o tempo de inicio de pega

e o tempo de final de pega.

O tempo de inicio de pega ¢ tido como o tempo transcorrido entre o instante em que a agua
entra em contato com o agente cimentante € o momento em que ¢ verificado o inicio da
cristalizacao ou do endurecimento da pasta. Para fins praticos, este parametro ¢ de fundamental
analise, pois determina o tempo util para terminar o processo de aplica¢do, ou seja, o tempo
maximo entre o contato do agente aglomerante com agua e o fim da aplicagdo da mistura. Apos
esse tempo, 0 manuseio da mistura cimentada pode acarretar em quebra de ligagdes formadas
e potencial diminuicdo da resisténcia final. Cabe destacar que, no periodo compreendido como
tempo inicial de pega, as reacdes desenvolvidas ndo atribuem elevado ganho de resisténcia

mecanica, mas sim diminui¢do da trabalhabilidade e aumento da viscosidade da pasta.

O tempo de final de pega ¢ compreendido como o periodo entre o contato do agente cimentante
com agua até o inicio do ganho de resisténcia mecéanica. Apos o tempo final de pega, a mistura

cimentada denota elevada viscosidade, ndo apresentando trabalhabilidade.

No Brasil, os ensaios de tempos de pega sao balizados pela NBR 16607 (ABNT, 2018).

3.3.6 Resisténcia a compressdo simples

Os procedimentos adotados para o ensaio de resisténcia a compressao simples (qu) sao
diferentes em funcao de cada etapa em estudo, devido os diferentes tipos de materiais ensaiados.
Sendo assim, tem-se um procedimento adotado para a etapa da dosagem do ligante alcali-
ativado (etapa dois), através das pastas (agente aglomerante + dgua) de material, e outra para a
etapa de estudo das misturas de residuo de mineragdo e distintos agentes cimentantes. Neste

contexto, t€ém-se os seguintes procedimentos:
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(a) Pastas alcali-ativadas (segunda etapa): Nao ha normativas nacionais relacionadas a
execugao de ensaios de resisténcia & compressao simples para pastas (aglomerante +
agua), sendo assim toma-se como referéncia alguns procedimentos desenvolvidos de
Lotero (2020) e soma-se a experiéncia adquirida no LGC da FURG. A mistura ¢ dada

de modo mecanico, sendo seguido o processo:

(1) Adigao dos materiais precursores na cuba metalica, acionamento da rotagao

em velocidade baixa por um periodo de 2 minutos;

(i1) O misturador é parado, adicionam-se os ativadores alcalinos e a agua

necessaria para atingir o teor agua/aglomerante seco pré-estabelecido;

(ii1)) O misturador ¢ ligado na velocidade baixa de rotagdo por um periodo de 30
segundos, aumentando-se, posteriormente, para a velocidade alta de rotagao

por mais 30 segundos;

(iv) O misturador € parado e com auxilio de uma espatula metalica retira-se a pasta
da pd e das paredes da cuba metalica e mantem-se um repouso de 30

segundos;

(v) Por fim, liga-se o misturador na velocidade baixa de rotacao por um periodo
de 30 segundos e apds aumenta-se a velocidade para alta por um periodo de

60 segundos.

Os corpos de prova adotados sao cilindricos e tem medidas de 50 mm de didmetro e
100 mm de altura. O procedimento de moldagem ¢ realizado com auxilio de uma
mesa para consisténcia manual (flow table), colocando o molde metalico sobre a
mesa, ¢ preenchendo-o com a mistura devidamente dividida em quatro camadas,
sendo aplicados 50 golpes de queda por camada. Os moldes metalicos preenchidos
com a pasta sao desmoldados ap6s um periodo de cura de 24 horas, sendo envoltos
em plastico filme, de modo a nao haver perda de umidade. A execu¢do do ensaio de
resisténcia a compressdo simples em uma prensa com capacidade de 300 kN com

uma velocidade de deformagao constante de 1,00 mm/min.
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(b) Misturas de residuo e agentes cimentantes (quarta etapa): O procedimento de preparagao
dos materiais, mistura, cura e ruptura das misturas seguem as recomendagdes €
especificagdes da NBR 12025 (ABNT, 2012). De modo diferente ao estabelecido na
normativa supracitada, os corpos de prova desenvolvidos t€ém dimensdes de 50 mm de
diametro ¢ 100 mm de altura, de modo a compatibilizar as dimensdes com outros
trabalhos da literatura (CONSOLI et al., 2013, 2019, 2022; RUVER et al., 2013; SERVI
et al., 2019a) e comparar os resultados obtidos. A compactagdo ¢é realizada de maneira
estatica em trés camadas utilizando um molde de ferro fundido, de modo a atender o
peso especifico aparente seco pré-definido. A execugdo do ensaio de resisténcia a
compressao simples em uma prensa com capacidade de 300kN com uma velocidade de

deformacao controlada de 1,00 mm/min.

Para todos os ensaios de resisténcia a compressao, as analises sdo realizadas em triplicatas e o
critério de aceitagdo adotado € que as resisténcias individuais ndo devem desviar mais que 10%

da resisténcia a compressdo média.

3.3.7 Resisténcia a tragdo na compressao diametral

O ensaio de resisténcia a tragdo na compressdo diametral (q¢) segue procedimentos e
recomendacdes da NBR 7222 (ABNT, 2011). A preparag¢do das misturas de residuo e agentes
aglomerantes, bem como, os critérios de aceitacdo, sao semelhantes aos adotados para o ensaio

de resisténcia a compressao simples (vide subse¢do 3.3.6).

3.3.8 Durabilidade

O ensaio de durabilidade segue procedimentos e recomendagdes da ASTM D559 (2015),
aplicando-se doze ciclos de molhagem, secagem e escovacao. No Brasil, a norma utilizada para
realizagdo do ensaio ¢ a NBR 13554 (ABNT, 2012), entretanto levam-se em consideracao
apenas seis ciclos, apresentando resultados muito conservadores e estando praticamente em

desuso em comparac¢do a literatura internacional (MARTINATTO, 2021).
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Neste ensaio, os corpos de prova utilizado t€ém dimensdes de 100 mm de didmetro e 120 mm
de altura, atendendo ao volume de 944 (£11) cm® definido pela ASTM D559 (ASTM, 2015).
A compactacdo ¢ realizada de maneira estatica em trés camadas utilizando um molde de ferro

fundido, de modo a atender o peso especifico aparente seco pré-definido.

Cada ciclo tem duragdo de 48 horas, sendo dividido como: (i) imersdao em dgua durante um
periodo de 5 horas; (i1) em estufa com temperatura controlada de 71 (+3) °C durante um periodo
de 42 horas; e (iii) 1 hora de intervalo entre escovagdo e pesagem com a finalidade de avaliar a
perda de massa. A escovagao ¢ dada por meio de 18 a 20 passadas ao longo da circunferéncia
do corpo de prova e 4 escovagdes no topo e na base, aplicando-se uma for¢a de 15 N. A perda

de massa ¢ registrada a partir da massa de cada corpo de prova antes e depois da escovacgao.

3.3.9 Difratometria de raios X

A andlise de difratometria de raios X (DRX) ¢ desenvolvida em um difratdmetro D8
ADVANCE/DA VINCI do Centro de Microscopia Eletronica (CEME-SUL) da FURG. O
conjunto de estrutura, eletronica e software asseguram facil adaptagdo a aplicagdo no campo da
difragdo de raios-X do po6, sendo um método amplamente empregado para investigagao,

caracterizagao e controle de qualidade de materiais.

Para identificagdo dos minerais e/ou fases cristalinas aplica-se um intervalo de posi¢ao angular

(20) de 10 a 90°. O banco de dados utilizado ¢ o Crystallography Open Database (COD).

3.3.10 Microscopia eletronica de varredura

A analise de microscopia eletronica de varredura (MEV) ¢ realizada em um MEV JSM —
6610LYV analitico do Centro de Microscopia Eletronica (CEME-SUL) da FURG, que se destina
ao estudo de amostras inorganicas, organicas e biologicas. O microscOpio opera uma tensao na
faixa de 0,1 a 30 kV com resolucdo maxima de 3 nm, podendo desenvolver observagdes
convencionais de imagem em elétrons secundarios (SEI), imagens em elétrons retro espelhados
(BEI) e microanalise quimica elementar (EDS), com ou sem o uso de padrdes para andlise e

medida de corrente de feixe.
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4 LIGANTE ALCALI-ATIVADO

Neste capitulo apresenta-se o processo de dosagem do ligante élcali-ativado, iniciando-se em
um projeto fatorial 2% (PF) com ponto central e estendendo-se para um projeto composto de
segunda ordem (PCSO). Posteriormente, realizam-se ensaios de consisténcia normal e tempo
de pega sobre o ligante otimizado, com a finalidade de verificar tais parametros em comparagao

a agentes cimentantes comerciais relatados na literatura.

4.1 PROCESSO DE OTIMIZACAO DO LIGANTE ALCALI-ATIVADO

Nesta secdo ¢ apresentada a dosagem do ligante alcali-ativado, definindo teores de precursores
(cinza de casca de arroz e cal de carbureto) e ativadores alcalinos (hidroxido de sédio e silicato
de so6dio) que maximizem o comportamento mecanico do ligante, a partir de resisténcia a
compressdo simples (qu). O estudo inicia em um projeto fatorial 2 com ponto central, sendo

posteriormente estendido para um projeto composto de segunda ordem.

4.1.1 Projeto fatorial 2X com ponto central

Para defini¢ao da dosagem 6tima de precursores e ativadores alcalinos do ligante alcali-ativado
utilizou-se um projeto fatorial 2¥ constituido de trés fatores (2*) com a inclusdo do ponto central,
totalizando nove tratamentos. No estudo empregou-se trés réplicas para os pontos fatoriais e
seis réplicas para o ponto central, com a finalidade de aumentar os graus de liberdade do termo
de erro e permitir uma avaliagdo mais precisa da varidncia experimental. Os tratamentos
elaborados para o projeto fatorial com ponto central sdo descritos na Tabela 4.1, detalhando
também a composi¢cdo em massa necessaria para a produgao de 500 g de ligante alcali-ativado

com teor dgua/aglomerante seco (a/c) pré-estabelecido de 0,5 (vide Tabela 3.14).

A resisténcia a compressao simples de todos os tratamentos ¢ apresenta na Figura 4.1. Os
resultados apresentados derivam da média das trés réplicas desenvolvidas, seguindo os critérios
de aceitagdo adotados (vide subsecdo 3.3.6). Dentre todos os tratamentos empregados, o

tratamento 9 verificou maior resisténcia, atingindo valores proximos a 13 MPa.
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Tabela 4.1 — Tratamentos e composi¢ao detalhada do PF

Nivel Composi¢ao (producio de 500 g de ligante imido) (g)

Tratamento  Ponto  cc/pR  9Na,O

(%) (%) Ms CCA CC SH'! SS?2 H:03
1 10 2 0,7 290,13 32,24 40,84 14,01 122,89
2 30 2 0,7 225,66 96,71 40,84 14,01 122,89
3 10 6 0,7 272,23 30,25 114,95 39,43 43,46
4 Fatorial 10 2 1,7 284,63 31,63 12,53 33,38 137,88
5 30 6 0,7 211,73 90,74 114,95 39,43 43,46
6 30 2 1,7 221,38 94,88 12,53 33,38 137,88
7 10 6 1,7 258,17 28,69 34,09 90,82 88,32
8 30 6 1,7 200,80 86,06 34,09 90,82 88,32
9 Central 20 4 1,2 245,10 61,27 50,95 45,65 97,18

1 Hidroxido de sodio liquido (solug@o) = 14,0% de hidroxido de sodio em pérolas (soluto) + 86,0% de agua (solvente)
2 Silicato de sodio = 14,9% de oxidos de sodio + 32,2% de oxidos de silicio + 52,8% de agua

3 Agua adicionada para atingir o teor 4gua/aglomerante seco de 0,50

A andlise dos resultados obtidos, considerando a significancia dos efeitos principais, suas
interagdes e a verificacdo da presenca de curvatura no comportamento resposta, ¢ realizada com
auxilio de um software estatistico aplicando anélise de variancia (ANOVA) em um nivel de
significancia de 5% (Valor-P < 0,05). O grafico de Pareto (Figura 4.2) conjuntamente com a
analise de variancia (Tabela 4.2) permitem avaliar os efeitos estatisticamente significantes para

os tratamentos avaliados.

Com base nos resultados da Figura 4.2 e da Tabela 4.2, ¢ possivel destacar que, para o projeto
experimental proposto, os efeitos principais envolvendo o teor cal por precursor (CC/PR) e teor
de oxido de sodio (%Na2O), bem como, a interagdo secundaria destes dois parametros
apresentam significancia nos resultados, sendo o teor cal por precursor o que impde maior
variacao aos resultados (Valor F = 311,91), seguido pelo parametro combinado de teor de cal
por precursor com Oxido de sodio (Valor F = 149,42) e, por fim, o pardmetro isolado de 6xido
de sodio (Valor F = 29,17). Entretanto, parametro de mddulo de silica (Ms), bem como, suas

interacdes (duplas e triplas) ndo apresentam significncia elevada na varidvel resposta.

Saymon Porto Servi (saymon_servi@hotmail.com). Dissertacdo de Mestrado. PPGEC/UFRGS. 2022.



107

15 —
_ [ Ponto fatorial —|_
[] Ponto central
12 — [ l
. | ;
9 — T
— 1 -
&
‘\M’ -
RN

CH

l 2 3 4 5 6 7 8 9

Tratamento

Figura 4.1 — Resisténcia a compressao simples média (PF)
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Figura 4.2 — Grafico de Pareto (PF)
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Tabela 4.2 — Tabela ANOVA para resisténcia a compresséo simples (PF)

Somas dos Quadrados

Fonte liGbr:rlilsagz qlfadrados fnédios Valor-F  Valor-P (\?;lg:;fif in(ii(? 5)
ajustados ajustados
X - CC/PR 1 185,85 185,85 311,91 0,000 Sim
Y - %Na20 1 17,38 17,38 29,17 0,000 Sim
Z - Ms 1 1,14 1,14 1,91 0,182 Nao
XY 1 89,03 89,03 149,42 0,000 Sim
Xz 1 0,12 0,12 0,20 0,658 Nao
YZ 1 0,21 0,21 0,35 0,562 Nao
XYZ 1 0,81 0,81 1,37 0,256 Nao
Curvatura 1 165,65 165,65 278,00 0,000 Sim
Erro 21 12,51 0,60
Total 29 472,70

S (desvio padrdo) = 0,772 MPa
R?=0,974

R?; (ajustado para graus de liberdade) = 0,963

A Figura 4.3 apresenta o diagrama de efeitos principais, onde € possivel observar que os valores
médios da variavel resposta do ponto central estdo muito distantes da tendéncia linear entre os
pontos maximos € minimos, indicando a presenca de curvatura no comportamento resposta.
Ademais, a Tabela 4.2 corrobora com a afirmagdo supracitada, pois para o parametro de
curvatura verifica uma elevada significancia (Valor F = 278,00). Também pode-se destacar, a
partir da Figura 4.3, que ha entre os niveis maximo e minimo das varidveis controlaveis, uma

dosagem ideal que tende a maximizar o comportamento mecanico do ligante alcali-ativado.
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Figura 4.3 — Diagrama de efeitos principais (PF)

4.1.2 Projeto composto de segunda ordem

Tendo em vista que foi verificada a presen¢a de curva no comportamento resposta € que a
dosagem do ligante 4lcali-ativado busca a maximizagdo da resisténcia mecénica, optou-se pela
utilizacdo de uma metodologia de superficie de resposta (MSR), com ajuste do modelo
quadratico a partir de um projeto composto de segunda ordem. Entdo, seguindo o projeto
experimental com trés fatores (2°) hd uma extensdo no numero de tratamentos com a adi¢do de
seis pontos axiais. Com isso, tem-se ao todo oito pontos fatoriais, um ponto central e seis pontos

axiais, totalizando 15 tratamentos.

Para os pontos axiais adotou-se o conceito de face centrada (a0 = 1), sendo os niveis de maximo
e minimo idénticos aos utilizados para os pontos fatoriais. Esta aplicagdo ¢ dada devido aos
limites fisicos impostos pelo aumento do modulo de silica além do maximo estipulado
inicialmente (Ms = 1,7) que acabam por alterar bruscamente a reologia das pastas, necessitando

de elevados teores d4gua/aglomerante.
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A Tabela 4.3 apresenta todos os tratamentos utilizados para aplicagdo da metodologia de
superficie de resposta (pontos fatoriais, axiais e central, detalhando também a composi¢do em
massa necessaria para a producgao de 500 g de ligante alcali-ativado com teor 4gua/aglomerante

seco (a/c) pré-estabelecido de 0,5 (vide Tabela 3.14).

Tabela 4.3 — Tratamentos e composi¢@o detalhada do PCSO

Nivel Composicio (producio de 500 g de ligante imido) (g)
Tratamento Ponto C((‘Z) ZI;R % (121/03)20 Ms CCA cc SH! ss 2 O
1 10 2 0,7 290,13 32,24 40,84 14,01 122,89
2 30 2 0,7 225,66 96,71 40,84 14,01 122,89
3 10 6 0,7 272,23 30,25 114,95 39,43 43,46
4 10 2 1,7 284,63 31,63 12,53 33,38 137,88
Fatorial
5 30 6 0,7 211,73 90,74 114,95 39,43 43,46
6 30 2 1,7 221,38 94,88 12,53 33,38 137,88
7 10 6 1,7 258,17 28,69 34,09 90,82 88,32
8 30 6 1,7 200,80 86,06 34,09 90,82 88,32
9 Central 20 4 1,2 245,10 61,27 50,95 45,65 97,18
10 30 4 1,2 214,46 91,91 50,95 45,65 97,18
11 20 6 1,2 235,57 58,89 73,45 65,81 66,48
12 20 4 1,7 240,67 60,17 23,84 63,50 111,89
Axial
13 10 4 1,2 275,73 30,64 50,95 45,65 97,18
14 20 2 1,2 255,43 63,86 26,55 23,78 130,46
15 20 4 0,7 249,69 62,42 79,07 27,13 81,91

1 Hidroxido de sédio liquido (solug@o) = 14,0% de hidroxido de sodio em pérolas (soluto) + 86,0% de dgua (solvente)
2 Silicato de sodio = 14,9% de 6xidos de sodio + 32,2% de 6xidos de silicio + 52,8% de agua

3 Agua adicionada para atingir o teor agua/aglomerante seco de 0,50

Para os pontos axiais manteve-se os mesmos processos de moldagem, cura, ruptura e critérios
de aceitagdo. Os resultados de resisténcia a compressao simples para todos os tratamentos do
estudo sdo apresentados na Figura 4.4. Com base nos resultados, ¢ verificada a permanéncia do
ponto central (tratamento 9) como maior resisténcia mecanica, tendo os pontos axiais

apresentado variagdes na faixa de 2,5 a 12 MPa.
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Figura 4.4 — Resisténcia a compressao simples média (PCSO)

Conforme adotado para a fase de estudo do projeto fatorial 2¥, a analise dos resultados obtidos,
considerando a significancia dos efeitos quadraticos principais e suas interagdes, € realizada
com auxilio de um software estatistico aplicando analise de variancia (ANOVA) em um nivel
de significancia de 5% (Valor-P < 0,05). O gréafico de Pareto (Figura 4.5) conjuntamente com

a analise de variancia (Tabela 4.4) permitem avaliar os efeitos significantes para os tratamentos.

Com base nos resultados da Tabela 4.4, ¢ verificada a afirmativa explicitada na Tabela 4.2, de
que os efeitos principais para os fatores de teor de cal por precursor (CC/PR) e teor de 6xido de
sodio (%Nax0O), bem como, a interagdo secundaria destes dois parametros apresentam
significancia na varidvel resposta. Novamente, ¢ verificado que o médulo de silica (Ms), bem

como, suas interacdes ndo apresentam significancia nos resultados analisados.
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Somas dos

Quadrados

Fonte g;l;sagz qlfadrados fnédios Valor-F  Valor-P (\?;lg:;_fi)c :ing’ig 5)
ajustados ajustados
X - CC/PR 1 308,43 308,43 153,64 0,000 Sim
Y - %Na20 1 35,31 35,31 17,59 0,000 Sim
Z - Ms 1 2,21 2,21 1,10 0,301 Nao
XX 1 52,70 52,70 26,25 0,000 Sim
YY 1 108,12 108,12 53,86 0,000 Sim
77 1 1,26 1,26 0,63 0,434 Nao
XY 1 89,03 89,03 44,35 0,000 Sim
Xz 1 0,12 0,12 0,06 0,808 Nao
YZ 1 0,21 0,21 0,10 0,750 Nao
Erro 37 74,28 2,01
Falta de ajuste 5 40,22 8,04 7,56 0,000
Erro puro 32 34,06 1,06
Total 47 709,21

S (desvio padrdo) = 1,417 MPa

R?*=10,895

R%; (ajustado para graus de liberdade) = 0,867
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A significancia estatistica dos fatores de teor de cal por precursor (X), 6xido de sodio (Y) e sua
interacao dupla (XY) ¢ verificada por Moncaleano (2021), entretanto a autora constata também
a significancia estatistica relacionada ao modulo de silica (Z) e suas interagdes dupla (XZ e YZ)
e tripla (XYZ), diferente do observado pelo presente estudo (Tabela 4.4). Tal condi¢do pode ser
dada devido a diferente fonte de aluminossilicato utilizada por Moncaleano (2021), sendo vidro
moido, com teores menores de 6xidos de silicio (72,6%) em comparagdo ao contetido observado

na cinza de casca de arroz utilizada neste estudo (93,6%).

Diversos autores (HWANG & HUYNH, 2015; NUAKLONG et al., 2020; SALONI et al.,
2020) relatam o potencial uso de silicato de so6dio, como ativador alcalino, combinado com
cinza de casca de casca, como fonte de aluminossilicato. Os estudos envolvendo os materiais
supracitados com ou sem adi¢do de outros ativadores alcalinos e/ou materiais precursores,
destacam o incremento de resisténcia mecanica para tempos de cura superiores a 7 dias. Tal
situagdo destaca o possivel motivo pelo qual ndo foi observada significancia estatistica do
modulo de silica (Ms) na analise. O tempo de cura de 7 dias, proposto como variavel fixa do
projeto experimental, pode ter sido insuficiente para desenvolver as reagdes quimicas de
cimentagcdo para aumento da resisténcia mecanica das misturas em estudo. Como diversos
relatos na literatura apresentam o potencial o uso do silicato de sédio como ativador alcalino,

optou-se por utilizar ainda este material para desenvolvimento das etapas posteriores.

A Figura 4.6 demonstra o diagrama de efeitos principais, onde € verificado que a resisténcia a
compressao simples tende a atingir um valor maximo dentre os niveis méximos € minimos
definidos para as varidveis controladas. A Figura 4.7 apresenta o diagrama de efeitos de
interagdo entre as variaveis controlaveis, sendo constatada a significancia da interagdo entre o
teor de cal por precursor (CC/PR) e o teor de o6xido de sddio (%Na20), enquanto que as
interacdes envolvendo o mddulo de silica (Ms) ndo apresentam significancia estatistica, em

consonancia ao exposto na Tabela 4.4.

Com auxilio de um software estatistico, o pardmetro de resisténcia & compressao simples foi
correlacionado, a partir de um modelo de quadratico, com as variaveis controlaveis do estudo,
levando em consideragdo os efeitos principais e suas interagdes. A correlacdo estatistica para

determinagdo da resisténcia a compressao simples ¢ apresentada na Equagdo 4.1.
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Figura 4.6 — Diagrama de efeitos principais (PCSO)

qu(MPa) = —13,37 + 107,2X + 554Y + 3,52Z — 280X% — 10026Y? — 1,73Z2 + 963XY
—1,42XZ + 9,3YZ (4.1)

As variaveis X, Y e Z representam, respectivamente, as varidveis controlaveis de teor de cal
por precursor (CC/PR), teor de 6xido de sddio (%Na>0) e modulo de silica (Ms). Cabe destacar
que o modelo descrito na Equagdo 4.1 deve ser aplicado somente para valores limites

estabelecidos entre os niveis de maximo e minimo apresentados na Tabela 4.1 e na Tabela 4.3.

Para verificagdo do modelo de anélise de variancia (ANOVA) deve ser realizada uma avaliagao
do diagrama de residuos, sendo este apresentado na Figura 4.8. A suposi¢dao de normalidade ¢
definida pelo grafico de probabilidade normal para os residuos (conforme a Figura 4.8a), sendo
esta satisfeita, em vista que os pontos seguem a tendéncia da linha de normalidade, fato este
que ¢ confirmado pelo histograma de frequéncia (Figura 4.8c) dos residuos. Os diagramas de
residuos pelo valor ajustado (Figura 4.8b) e pela ordem observada (Figura 4.8d) constatam a

suposi¢cdo de homogeneidade da variancia e pressuposto de independéncia, respectivamente.
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Figura 4.7 — Diagrama de efeitos de interagdo (PCSO)

O projeto composto de segunda ordem foi desenvolvido para determinar a dosagem 6tima de
precursores e ativadores alcalinos que maximizassem a resposta mecanica a partir de ensaios
de resisténcia a compressao simples. Neste contexto, realizou-se o processo de otimizagdo de
resposta com auxilio de um software estatistico, utilizando o método da funcdo de
desejabilidade (d). Este método de otimizacao tem como funcao desenvolver o calculo para
uma condi¢do pré-determinada, os valores do parametro variam de zero a um, sendo que zero
indica que a resposta esta fora dos limites aceitaveis pré-definidos e um € o caso ideal, quando
o resultado ¢ completamente favoravel. Para dosagem do ligante alcali-ativado utilizou-se o

maior valor de desejabilidade possivel para a maximizagdo da resisténcia a compressao.

A Tabela 4.5 apresenta, com base na analise estabelecida pelo sofiware estatistico, os valores
das variaveis controlaveis (CC/PR, %Na,0O e Ms) que garantem um valor maximo de varidvel
resposta (resisténcia a compressao simples) do ligante alcali-ativado. De acordo com a dosagem
Otima obtida, a resisténcia a compressao simples atinge um valor de 13,1 MPa com uma fungao

de desejabilidade de 0,906.
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Figura 4.8 — Diagrama de residuos (PCSO)

Tabela 4.5 — Dosagem e composi¢do detalhada do ligante alcali-ativado otimizado

Nivel Composicio (producio de 500 g de ligante imido) (g)
CC/PR (%) %Na20 (%) Ms CCA CC SH'! SS 2 H:0?
25 4 1 231,48 77,16 62,07 38,32 91,14

1 Hidréxido de sodio liquido (solugéo) = 14,0% de hidroxido de sodio em pérolas (soluto) + 86,0% de dgua (solvente)
2 Silicato de sédio = 14,9% de oxidos de sodio + 32,2% de 6xidos de silicio + 52,8% de agua

3 Agua adicionada para atingir o teor agua/aglomerante seco de 0,50

Com base nos dados destacados na Tabela 4.5 ¢ definida a dosagem do ligante alcali-ativado
que sera utilizada para o desenvolvimento do estudo de argamassas (etapa 3) e estudo de
melhoramento de materiais geotécnicos. Em relagdo ao médulo de silica (Ms), que apresentou
uma nao significancia estatistica, ¢ possivel observar que o valor que maximiza a resisténcia
mecanica no estudo proposto foi de 1. Tal resultado ¢ comumente encontrado na literatura
(WANG et al., 1994; DUXSON et al., 2007, MONCALEANO, 2021) para um bom

desempenho mecanico de materiais alcali-ativados.
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4.2 CONSISTENCIA NORMAL E TEMPO DE PEGA

O ensaio de consisténcia normal busca determinar a razdo entre massa de dgua e massa
aglomerante seco (a/c) necessario para mandar a propriedade reoldgica das pastas (agente
cimentante + 4gua) constantes. Para o ligante alcali-ativado 6timo em estudo foi verificado um

teor agua/aglomerante de 0,53.

Comumente, para cimentos Portland, os valores de teor agua/aglomerante encontram-se na
faixa 0,26 a 0,33 (EL-DIADAMONY ef al., 2018), inferiores quando comparados com para o
ligante alcali-ativado dosado. O alto teor 4gua/aglomerante necessario para o ligante alternativo
pode estar relacionada a presenca de cinza de casca de arroz no sistema devido a natureza
higroscopica do material, a presenca de vazios intraparticulares, como observado na Figura 3.8,
a granulometria fina e, consequentemente, a elevada superficie especifica (BUYONDO et al.,
2020). Também, ¢ interessante destacar a possibilidade de influéncia da cal de carbureto que

apresentam granulometria fina e superficie especifica elevada.

Em posse do teor dgua/aglomerante responsavel pela obtencdo da consisténcia normal ¢
possivel desenvolver as andlises de tempos de pega. Sendo assim, para o ligante alcali-ativado

dosado verificam-se tempos de pega inicial e final de 45 e 75 minutos, respectivamente.

O tempo de pega inicial verificado ¢ inferior ao valor de 60 minutos especificado como minimo
para cimentos Portland, segundo a NBR 16697 (ABNT, 2018). Tal condi¢do destaca a
necessidade de cuidado no emprego deste ligante alcali-ativado no campo pratico, sendo
aconselhado um estudo mais extenso acerca da tematica, envolvendo o uso de aditivos quimicos
retardantes de pega. Os baixos tempos de pega observados tém natureza relacionada a alta
reatividade dos materiais precursores € o desempenho das solugdes ativadoras no

desenvolvimento de reagdes quimicas de cimentagao.
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5 COMPORTAMENTO MECANICO DE MISTURAS RESIDUO-
AGENTE AGLOMERANTE

Neste capitulo apresenta-se o estudo de aplicacao diferentes agentes aglomerantes em residuo
de mineragdo, conforme proposto no programa experimental (vide Tabela 3.3). As misturas de
residuo de mineragdo e agente aglomerante a serem estudadas sdo: (i) residuo de minério de
ferro com ligante alcali-ativado (RLA) composto por cinza de casca de arroz e cal de carbureto,
como materiais precursores, € silicato de sodio e hidroxido de sddio, como solugdes ativadoras;

e (ii) residuo de minério de ferro com cimento Portland de alta resisténcia inicial (RCP).

Em primeiro momento, avalia-se 0 comportamento mecanico das misturas partir de ensaios de
resisténcia a compressdo simples e resisténcia a tracdo na compressdao diametral.
Posteriormente, analisa-se a perda de massa de corpos de prova sob 12 ciclos de durabilidade
por molhagem, secagem e escovacdo. Por fim, realizam-se ensaios de microscopia eletronica
de varredura e difratobmetro de raios-X para analisar a diferenca morfoldgica e mineraldgica

entre as diferentes misturas (RCP e RLA) com diferentes condi¢des de moldagem e cura.

Para ambas misturas RCP e RLA adota-se um projeto fatorial 2¥, ou seja, um niimero “k” de
variaveis controlaveis com dois niveis (maximo e minimo) cada. Em relacdo aos ensaios de
resisténcia mecanica (resisténcia a compressao simples e tragdo na compressao diametral, tem-
se um projeto fatorial 2° com utilizagdo dos parametros de peso especifico aparente seco (Ya),
teor de agente aglomerante (B) e tempo de cura (T) como variaveis controlaveis, totalizando

oito tratamentos, sendo estes descritos na Tabela 5.1.

Para os ensaios de durabilidade por molhagem, secagem e escovacdo adota-se um projeto
fatorial 22, com parametros de peso especifico aparente seco e teor de agente aglomerante, nio
levando em consideracdo o tempo de cura dos espécimes, sendo este uma variavel fixa do

estudo. Ao todo sdo realizados quatro tratamentos, estes ilustrados na Tabela 5.2.
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Tabela 5.1 - Tratamentos para ensaios de resisténcia mecéanica

Tratamento yq (KN/m?) B (%) T (dias)

1 19,2 3 7
2 20,5 3 7
3 19,2 6 7
4 20,5 6 7
5 19,2 3 28
6 20,5 3 28
7 19,2 6 28
8 20,5 6 28

Tabela 5.2 - Tratamentos para ensaios de durabilidade

Tratamento ya (kN/m®) B (%)

1 19,2 3
2 20,5 3
3 19,2 6
4 20,5 6

Os resultados de resisténcia mecanica e durabilidade para cada uma das misturas (RLA e RCP)
serdo apresentados e analisados de forma isolada, ndo sendo realizados comparativos dentre os
diferentes materiais geotécnicos estabilizados e os diversos ensaios desenvolvidos.
Posteriormente, os dados serdo correlacionados com o indice porosidade por teor volumétrico
de agente aglomerante (1/Biv), neste momento serd realizado o comparativo entre as misturas e
os ensaios de resisténcia mecanica e durabilidade. Este procedimento serd adotado com a

finalidade de levar em conta todos os potenciais parametros de alteracao das varidveis resposta.

Para os ensaios de resisténcia mecanica (resisténcia a compressao simples e resisténcia a tragao
na compressao diametral) serdo desenvolvidas andlises de variancia (ANOVA) para verificar a
significAncia das variaveis controlaveis. Para os ensaios de durabilidade ndo serd realizada
ANOVA, pois ndo houve réplica dos corpos de prova, fazendo com que a verificacdo de
significancia das varidveis controldveis para o nivel estabelecido (Valor-P = 0,05) apresente

elevada possibilidade de erro experimental.
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5.1 RESISTENCIA A COMPRESSAO SIMPLES

A Figura 5.1 explicita os resultados de resisténcia a compressdo simples (qu) dos diferentes
tratamentos adotados para a mistura de residuo de minério de ferro com ligante alcali-ativado.
Os dados apresentados em cada tratamento representam a média simples dos corpos de prova

analisados, utilizando os critérios de aceitacao (vide item 3.3.6).
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Figura 5.1 - Resisténcia a compressdo simples média (RLA)

A partir dos resultados obtidos € possivel destacar que: (i) o aumento de nivel das varidveis
controlaveis (peso especifico aparente seco, teor de agente aglomerante e tempo de cura) impos
um aumento na resisténcia a compressdo simples dos diferentes tratamentos; e (ii) as
resisténcias mecanicas minima e maxima foram observadas para o tratamento 1 e 8,
respectivamente, sendo que o primeiro utiliza o nivel minimo de todas as varidveis controlaveis

e o ultimo utiliza o nivel maximo.
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Com a finalidade de avaliar a significancia das diferentes varidveis controlaveis, realizou-se
uma analise de variancia (ANOVA), conforme ilustra a Tabela 5.3. A Figura 5.2 explicita a

significancia das variaveis controlaveis e suas interagdes, através do grafico de Pareto.

Tabela 5.3 — Tabela ANOVA para resisténcia a compressédo simples (RLA)

Somas dos Quadrados

Fonte liGbr:rl(lisa?iz quadrados médios Valor-F  Valor-P (\iilg:;-fifin&igs)
ajustados ajustados
X —v4 (KN/m?) 1 994882 994880 123,52 0,000 Sim
Y - B (%) 1 12805896 12805896 1589,88 0,000 Sim
Z — T (dias) 1 9035882 9035882 1121,82 0,000 Sim
XY 1 225497 225497 28,00 0,000 Sim
XZ 1 47562 47562 5,90 0,030 Sim
YZ 1 2030023 2030023 252,03 0,000 Sim
XYZ 1 314 314 0,04 0,847 Nao
Erro 16 104710 8055
Total 23

S (desvio padrdo) = 89,8 kPa
R?=0,995

R, (ajustado para graus de liberdade) = 0,993

Com base no observado na Tabela 5.3 e na Figura 5.2 ¢ possivel verificar um comportamento
significante das variaveis controlaveis isoladas (X, Y e Z) e suas interacdes duplas (XY, XZ e
YZ). Entretanto, ndo ¢ observada a significancia estatistica da interagao tripla (XYZ). Também,
deve ser destacado o alto coeficiente de determinagao (R? = 0,995) do estudo, contendo desvio

padrao de 89,8 kPa, valor pequeno em comparacao a magnitude dos resultados de resisténcia.

O teor de agente aglomerante (Y) e o tempo de cura (Z), bem como, sua interagdao dupla (YZ)
destacam elevada significAncia estatistica. Tais observagdes desempenham elevada
significancia pois sdo pardmetros-chave para o desenvolvimento de reagdes quimicas de

cimentacao de materiais alcali-ativados.
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Figura 5.2 — Grafico de Pareto para resisténcia a compressdo simples (RLA)

O parametro de peso especifico aparente seco (X) € estatisticamente significante, porém de
magnitude menor que as demais variaveis de primeira ordem (Y e Z). Este comportamento ¢é
verificado por diversos autores em estudos envolvendo misturas de materiais geotécnicos e
ligantes alcali-ativados (BRUSCHI, 2020; MARTINATTO, 2021), o peso especifico aparente
seco ¢ menos influente no ganho de resisténcia mecanica em comparagdo a variaveis

controlaveis de teor de agente aglomerante e tempo de cura.

A Figura 5.3 e a Figura 5.4 exibem os graficos de efeitos principais e de interagdo de segunda
ordem, respectivamente. Novamente ¢ possivel verificar a elevada magnitude de influéncia dos
parametros de teor de agente aglomerante e tempo de cura da mistura RLA.
Concomitantemente, a interagdo de segunda ordem das varidveis controlaveis apresenta visivel
significancia, especialmente a interagdo dupla YZ, que destaca uma maior variagdo de
resisténcia a compressao simples com a variagdo do teor de agente aglomerante (3% para 6%),

tendo maior eficiéncia para o tempo de cura de 28 dias, em comparagdo ao tempo de 7 dias.
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A Figura 5.5 expde os resultados de resisténcia a compressao simples dos diferentes tratamentos
adotados para a mistura de residuo de minério de ferro com cimento Portland. Os dados
apresentados em cada tratamento representam a média simples dos corpos de prova analisados,

utilizando os critérios de aceitagdo (vide item 3.3.6).
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Figura 5.5 - Resisténcia a compressdo simples média (RCP)

Com base na Figura 5.5 ¢ possivel destacar que o aumento de nivel das varidveis controlaveis
(peso especifico aparente seco, teor de agente aglomerante e tempo de cura) gera uma elevacao
na resisténcia a compressao simples para os diferentes tratamentos desenvolvidos. Também, ¢
perceptivel a semelhanca na magnitude da média dos valores de resisténcia mecanica dentre os
quatro primeiros (1, 2, 3 e 4) e os quatro ultimos tratamentos (5, 6, 7 e 8), sendo a diferenca
dentre estes o tempo de cura de 7 e 28 dias, respectivamente. Tal condi¢do ¢ um indicativo da
baixa influéncia do tempo de cura na varidvel resposta, comportamento esperado para misturas

envolvendo cimento Portland de alta resisténcia inicial.
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A Tabela 5.4 ilustra a analise de variancia das variaveis resposta em relagdo as variaveis
controlaveis da mistura RCP. A Figura 5.6 apresenta o grafico de Pareto, explicitando, de forma

visual, a ordem de significancia das variaveis controlaveis do estudo.

Tabela 5.4 — Tabela ANOVA para resisténcia a compressao simples (RCP)

Somas dos Quadrados

Fonte liGbr:rl(lisa?iz quadrados médios Valor-F  Valor-P (\iilg:;-fifin&igs)
ajustados ajustados
X —v4 (kKN/m?) 1 5275403 5275403 2363,22 0,000 Sim
Y - B (%) 1 25771312 25771312 11544,78 0,000 Sim
Z — T (dias) 1 444242 444242 199,01 0,000 Sim
XY 1 2068863 2068836 926,79 0,000 Sim
XZ 1 14481 14481 6,49 0,023 Sim
YZ 1 33673 33673 15,08 0,002 Sim
XYZ 1 81124 81124 36,34 0,000 Sim
Erro 14 31252 2232
Total 21 31982848

S (desvio padrio) = 47,25 kPa
R?=0,999

R?; (ajustado para graus de liberdade) = 0,999

A analise de variancia (ANOVA) indica a significancia das variaveis controlaveis de primeira
(X, Y e Z), segunda (XY, XZ e YZ) e terceira ordem (XYZ). De modo similar ao verificado
para mistura RLA, os resultados obtidos dispdem de um alto coeficiente de determinagdo com

baixo desvio padrdo em relagdo a magnitude dos resultados

E possivel destacar, tomando como referéncia o valor-P e o valor-F, uma significancia inferior
para as variaveis XZ, YZ, XYZ e Z em comparagao as demais (XY, X e Y). As varidveis menos
significantes (Z, XZ, YZ e XYZ) tém com o tempo de cura aplicado ao estudo, evidenciando,
através de uma avaliagdo estatistica, o comportamento observado na média das resisténcias a

compressao simples apresentadas na Figura 5.5.
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Termo 2.10
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Figura 5.6 — Grafico de Pareto para resisténcia a compressdo simples (RCP)

O teor de agente aglomerante (Y), o peso especifico aparente seco (X) e sua interagdo de
segunda ordem (XY) exibem elevada significancia estatistica em relagdo as demais, em
consonancia ao observado por diversos pesquisadores (FESTUGATO et al., 2018; BRUSCHI,
2020; LEMOS et al., 2020) que relatam a alta influéncia destes parametros em misturas de

materiais geotécnicos e agentes cimentantes convencionais.

Estudos de estabilizacdo de materiais geotécnicos envolvendo cimento Portland de alta
resisténcia inicial (TOMASI, 2018; BRUSCHI, 2020; CONSOLI ef al., 2022) indicam a baixa
influéncia do tempo de cura na resposta mecanica quando comparada a outras varidveis
controlaveis (e.g., porosidade, teor de agente cimentante, tempo e temperatura de cura), por este

agente aglomerante apresentar elevadas resisténcias mecanicas em curtos periodos de cura.

A Figura 5.7 e a Figura 5.8 apresentam os graficos de efeitos principais e de interagdo de
segunda ordem, respectivamente. Novamente destaca-se a elevada magnitude de influéncia dos
parametros de teor de agente aglomerante, peso especifico aparente seco e da interacdo de
segunda ordem da mistura RCP, enquanto que o tempo de cura imprime pouca significancia na

alteragdo da variavel resposta.
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5.2 RESISTENCIA A TRACAO NA COMPRESSAO DIAMETRAL

A Figura 5.9 exibe os resultados de resisténcia a tragdo na compressdo diametral (qi) dos
diferentes tratamentos adotados para a mistura de residuo de minério de ferro com ligante alcali-
ativado. Os dados apresentados em cada tratamento representam a média simples dos corpos de

prova analisados, utilizando os critérios de aceita¢do (vide item 3.3.6).
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Figura 5.9 - Resisténcia a tragdo na compressdo diametral média (RLA)

Os resultados de resisténcia a tragdo na compressdo diametral exibem comportamento
semelhante ao observado para carregamentos a compressao simples. Destaca-se, novamente, o
crescimento da resisténcia mecanica com o aumento do nivel dos tratamentos, atingindo

resultados na faixa de 40 a 350 kPa.
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Com a finalidade de avaliar a significancia das diferentes variaveis controlaveis e comparar
com a avaliacdo desenvolvida para o ensaio de resisténcia a compressao simples, realizou-se
uma analise de varidncia (ANOVA), conforme ilustra a Tabela 5.5. A Figura 5.10 destaca a

significancia das variaveis controlaveis e suas interagdes, através do grafico de Pareto.

Tabela 5.5 — Tabela ANOVA para resisténcia a tragdo na compressao diametral (RLA)

Somas dos Quadrados

Fonte liGbr:rl:lsagZ qlfadrados fnédios Valor-F  Valor-P (Vszi’lg(::-fif zing,i(‘;l 5)
ajustados ajustados
X —v4 (KN/m?) 1 3988 3988 42,30 0,000 Sim
Y -B (%) 1 104458 104458 1107,77 0,000 Sim
Z —T (dias) 1 85784 85784 909,74 0,000 Sim
XY 1 1337 1337 14,18 0,002 Sim
XZ 1 154 154 1,63 0,223 Nio
YZ 1 26791 26791 284,11 0,000 Sim
XYZ 1 99 99 1,05 0,325 Nio
Erro 13 1226 94
Total 20

S (desvio padrdo) = 9,7 kPa
R?=0,994

R?; (ajustado para graus de liberdade) = 0,990

Com base no observado na Tabela 5.5 e na Figura 5.10 € possivel verificar um comportamento
similar das varidveis controldveis com o observado para o ensaio de compressdo simples,
mantendo uma mesma magnitude no nivel de significancia destas. Constata-se entdo que, para
os ensaios de resisténcia mecéinica analisados, as varidveis controlaveis presentes imprimem

comportamento similar para avaliagdo de variaveis respostas distintas.

Como ha similaridade na resposta estatistica para as distintas varidveis respostas, optou-se por
ndo exibir graficos de efeitos principais e de interagdes. Assume-se, com base nos resultados
obtidos na Tabela 5.5, que, dada a magnitude dos valores, os graficos supracitados podem ser

representados na Figura 5.3 e na Figura 5.4, respectivamente.
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Figura 5.10 — Grafico de Pareto para resisténcia a tragdo na compressdo diametral (RLA)

Para a mistura de residuo de minério de ferro e cimento Portland, os resultados de resisténcia a
tracdo na compressao diametral sdo esbocados na Figura 5.11. Os dados descritos em cada
tratamento representam a média simples dos corpos de prova analisados, utilizando os critérios

de aceitagdo (vide item 3.3.6).

Os resultados de resisténcia a tragdo na compressdao diametral exibem comportamento
semelhante ao observado para carregamentos a compressao simples. Destaca-se, novamente, o
crescimento da resisténcia mecanica com o aumento do nivel dos tratamentos e a similaridade
de resisténcia mecanica entre os tempos de cura de 7 (tratamentos 1, 2, 3 e 4) e 28 dias
(tratamentos 5, 6, 7 € 8). Os valores de resisténcia a tracado na compressao diametral da mistura

RCP para os diferentes tratamentos sdo verificados na faixa de 60 a 380 kPa.

A Tabela 5.6 ilustra a andlise de variancia da variavel resposta em relagdo as varidveis
controlaveis da mistura RCP. A Figura 5.12 apresenta o grafico de Pareto, explicitando, de

forma visual, a magnitude de significancia das variaveis controlaveis do estudo.
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Figura 5.11 - Resisténcia a tragdo na compressdo diametral média (RCP)

Tabela 5.6 — Tabela ANOVA para resisténcia a tragdo na compressdo diametral (RCP)

Somas dos Quadrados

Fonte liGbr;-l(lisa((:z qlfadrados fnédios Valor-F  Valor-P (‘]S;lg::-f';’c ing’i(:;\ 5)
ajustados ajustados
X —va (kN/m?) 1 35873 35873 122,34 0,000 Sim
Y - B (%) 1 241922 241922 825,03 0,000 Sim
Z — T (dias) 1 1996 1996 6,81 0,022 Sim
XY 1 13182 13182 44,95 0,000 Sim
XZ 1 149 149 0,51 0,488 Nao
YZ 1 74 74 0,25 0,624 Nao
XYZ 1 1671 1671 5,70 0,033 Sim
Erro 13 31252 2232
Total 20 31982848

S (desvio padrao) = 17,1 kPa
R*=0,988

R%; (ajustado para graus de liberdade) = 0,981
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Figura 5.12 — Grafico de Pareto para resisténcia a tragdo na compressdo diametral (RCP)

De modo similar ao verificado para mistura RLA, a anélise de varidncia da resisténcia a tracao
na compressao diametral para mistura RCP exibe semelhanca ao observado para resisténcia a
compressao simples da mesma mistura. A magnitude de significancia das variaveis controlaveis
¢ mantida, entretanto as variaveis de segunda ordem relacionadas ao tempo de cura (YZ e XZ)
ndo desempenham significancia estatistica (Valor-P > 0,05). Tal condi¢do destaca novamente

a baixa influéncia do tempo de cura na resposta mecanica da mistura RCP.

Como existe semelhanga no comportamento estatistico das distintas varidveis respostas, opta-
se por ndo exibir graficos de efeitos principais e de interacdes. Assume-se, com base nos
resultados obtidos na Tabela 5.6, que, dada a magnitude dos valores de resisténcia, os graficos

supracitados podem ser representados na Figura 5.7 e na Figura 5.8, respectivamente.
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5.3 DURABILIDADE

Para analise de durabilidade por molhagem, secagem e escovagdo das misturas de residuo de
mineracdo com distintos agentes aglomerantes, avalia-se, inicialmente, a perda de massa
individual de cada ciclo (PMI) e, posteriormente, a perda de massa acumulada em cada ciclo
(PMA). Desta forma ¢ possivel verificar o comportamento mecanico para cada ciclo de ensaio
e, por fim, comparar os resultados obtidos com as prescri¢des da NBR 13554 (ABNT, 2012) e
da ASTM D559 (2015), que especificam distintos nimeros totais de ciclos.

Para a mistura de residuo de minério de ferro com ligante alcali-ativado, tém-se a perda de
massa individual e a perda de massa acumulada de cada ciclo apresentadas na Figura 5.13 ¢

Figura 5.14, respectivamente.
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Figura 5.13 — Perda de massa individual em cada ciclo (RLA)
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Figura 5.14 — Perda de massa acumulada em cada ciclo (RLA)

E possivel observar a diminui¢do na perda de massa individual e, consequentemente,
diminui¢do na perda de massa acumulada com aumento dos niveis das varidveis controlaveis
(peso especifico aparente seco e teor de agente aglomerante). A perda de massa individual
média exibe variacao de 3,5 e 0,7% para os tratamentos 1 e 4, respectivamente, tendo uma razao

de perda de massa individual proxima a 5 vezes do tratamento de nivel inferior para o superior.

E verificada uma elevada taxa de perda de massa individual dos trés primeiros ciclos de todos
os tratamentos desenvolvidos, exibindo valores superiores & média do nimero total de ciclos.

A partir do quarto ciclo, os resultados apresentam regularidade, estando proximo a média geral.

Para os tratamentos de niveis minimos e maximos (1 e 4), a perda de massa acumulada aos 12
ciclos verificam valores proximos a 40 e 8%, respectivamente, enquanto que aos 6 ciclos
constatam-se valores proximos a 20 e 4%. De modo geral, a perda de massa acumula apresenta

uma tendéncia de crescimento linear com o nimero de ciclos empregados.
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Para a mistura de residuo de minério de ferro com cimento Portland, a perda de massa individual

e a perda de massa acumulada sao explicitadas na Figura 5.15 e Figura 5.16, respectivamente.
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Figura 5.15 — Perda de massa individual em cada ciclo (RCP)

De modo similar ao observado para mistura RLA, ¢ constatada uma diminui¢ao na perda de
massa individual e na perda de massa acumulada com aumento dos niveis das varidveis
controlaveis para mistura RCP. Os valores de perda de massa individual média sdo proximos a
1,7 € 0,2% para os tratamentos 1 e 4, respectivamente. Cabe destacar a maior taxa de perda de
massa individual no primeiro e segundo ciclo observados para os tratamentos 3 e 4, com uma

regularidade sendo estabelecida para os ciclos subsequentes.

A perda de massa acumulada aos 12 ciclos apresenta valores proximos a 20 e 3,5% para os
tratamentos de niveis minimos e maximos (1 e 4), respectivamente, enquanto que aos 6 ciclos
verificam-se valores proximos a 9,9 e 1,9%, respectivamente. Os resultados de perda de massa

acumulada indicam uma tendéncia de crescimento linear com o aumento do numero de ciclos.
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Figura 5.16 — Perda de massa acumulada em cada ciclo (RCP)

De modo geral, para ambas misturas de residuo de minério de ferro e agente aglomerante,
contata-se um comportamento de durabilidade similar, com diminui¢do da perda de massa
individual e acumulada com aumento do peso especifico aparente seco (i.e., diminui¢do do
indice de vazios e da porosidade) e elevacdo do teor de agente aglomerante. Tal condicao ¢
observada de maneira similar para os ensaios de resisténcia mecanica, ou seja, a diminuicdo da
porosidade e o aumento do teor de agente aglomerante indicam uma elevagdo no grau de

cimentagdo e, consequentemente, melhora nas propriedades mecanica do material cimentado.

Tanto para a mistura RLA quanto para a mistura RLA, ¢ verificada uma maior perda de massa
para o grupo de tratamentos 1 e 2 (i.e., ya de 19,2 e 20,5 kN/m?, respectivamente, ¢ B de 3%) e
uma menor para o grupo de tratamentos 3 e 4 (i.e., ya de 19,2 e 20,5 kN/m?, respectivamente, e
B de 6%), ou seja, o aumento no teor de agente aglomerante expressa maior efeito na

durabilidade de misturas em comparacao ao peso especifico aparente seco.
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Outro fator importante a ser analisado ¢ referente ao namero de ciclos de molhagem, secagem
e escovacao empregados, pois imprime aumento na perda de massa acumulada. A NBR 13554
(ABNT, 2012) indica um total de seis ciclos, enquanto a ASTM D559 (2015) emprega o uso de
doze ciclos, sendo assim a normativa brasileira ¢ mais conservadora em relagdo a normativa
americana, o que pode levar, dependendo do nivel de perda de massa individual por ciclo, a

resultados muito inferiores ao observados em campo.

5.4 CORRELACOES COM O INDICE POROSIDADE POR TEOR
VOLUMETRICO DE AGENTE AGLOMERANTE

Foppa (2005) estabeleceu uma relagdo entre resisténcia & compressao simples (qu) € a razao da
porosidade por teor volumétrico de cimento (1/Civ) (vide Equagdo 2.6) para solos
artificialmente cimentados, sendo posteriormente verificada como para outros parametros (e.g.,
resisténcia a tracdo na compressdo diametral, modulo de elasticidade, durabilidade por
molhagem, secagem e escovagdo), para outros materiais geotécnicos convencionais (e.g.,
pedregulhos, areias, siltes, argilas e/ou combinacdes destes materiais) € para outros materiais
geotécnicos ndo convencionais (e.g., residuos de mineracao) (VIANA DA FONSECA et al.,
2009; CONSOLI et al., 2010, 2017, 2022; ROJAS, 2012; FLOSS, 2013; RIOS et al., 2013).

Winter (2018), tomando como base o recorrente uso de outros tipos de agentes aglomerantes
(e.g., cales, cales e materiais pozolanicos e/ou ligantes alcali-ativados), propds o uso de uma
relagdo do parametro de interesse (e.g., resisténcia mecanica, rigidez e/ou durabilidade) com a
razdo entre porosidade e teor de volumétrico de agente aglomerante (n/Biy). O autor obteve
éxito na correlagdo de diversos pardmetros de interesse com diferentes agentes aglomerantes,

demonstrando a possibilidade de uso do indice 7/Biy.

De modo a tracar um comparativo entre os diferentes agentes aglomerantes do estudo (ligante
alcali-ativado e cimento Portland) serd utilizado o indice 7/B;y de forma igual para ambos

materiais, ndo adotando o termo 7/Ciy, de uso exclusivo para mistura com cimento Portland.
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5.4.1 Correlagdo entre g, e indice 1n/Biy

A relagdo entre a resisténcia a compressao simples (qu) € a razdo entre porosidade e teor
volumétrico de agente aglomerante (Biv) ¢ dada pela Equagdo 5.1. Os termos D, E e n sdo

coeficientes de ajustes analogos aos utilizados por Foppa (2005).

E
qQu =D * (ln) (5.1)
Biv

Os valores resisténcia a compressao simples em fun¢do do indice porosidade por teor
volumétrico de agente aglomerante para as misturas de residuo de minério de ferro com ligante
alcali-ativado e cimento Portland sdo ilustradas na Figura 5.17 e Figura 5.18, respectivamente.

Os resultados sdo expressados para os diferentes tempos de cura de 7 e 28 dias.
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Figura 5.17 — Relagao entre resisténcia a compressao simples e indice 7/Bx (RLA)
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Figura 5.18 — Relag@o entre resisténcia a compressdo simples e indice 7/B;, (RCP)

Para ambas misturas com diferentes idades ¢ observado um elevado coeficiente de
determinagdo (R?), com valores na faixa de 0,95 4 0,99. Jarushi et al. (2015) identifica que, para
analises de engenharia geotécnica, coeficientes de determinagao de magnitude superiores a 0,9

sdo classificados como muito fortes, verificando alto potencial uso das equagoes.

De modo geral, em concordancia ao verificado por diversos autores (FOPPA, 2005; VIANA
DA FONSECA et al., 2009; BRUSCHI, 2020; MARTINATTO, 2021; CONSOLI ef al., 2022)
o aumento do indice 7/B;y expressa uma diminui¢do na resisténcia a compressao simples. Este
efeito ¢ verificado devido a um aumento na porosidade que diminui o intertravamento das
particulas e, consequentemente, reducao da parcela de resisténcia friccional e/ou por uma
redugdo das reacdes quimicas de cimentacao ocasionadas pela menor disponibilidade de agente

aglomerante para desenvolvimento destas.
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Para o residuo de minério de ferro com ligante alcali-ativado, as Equagdes 5.2 e 5.3 representam
a resposta mecanica a compressao simples (com unidade em quilo Pascal — kPa) em fun¢do do

indice 7/Biy para os tempos de cura de 7 e 28 dias, respectivamente.

—-1,45
qu(kPa) = 2,01 * 10 (Bl) (5.2)

1v

N\~ 145
qu(kPa) = 4,54 * 10* (—) (5.3)
Biv
Para o residuo de minério de ferro com cimento Portland, as Equagdes 5.4 e 5.5 representam a
resposta mecanica a compressao simples (com unidade em quilo Pascal — kPa) em funcao do

indice 1/Biy para os tempos de cura de 7 e 28 dias, respectivamente.

T-I —-1,45

qu(kPa) = 6,01 * 10* (B—_) (5.4)
1v
T-I —-1,45

qu(kPa) = 6,89 * 10* (B—_) (5.5)
1v

Para ambas misturas de residuo de mineracdo com agente aglomerante, ¢ fixado o parametro k
em valor unitario, devido ao melhor ajuste observado, e o parametro £ em valor de -1,45, por
ser um ajuste comum as distintas misturas analisadas. A altera¢do observada nas correlagdes ¢
dada através do coeficiente D, sendo diferente para cada mistura de material cimentado e para
cada idade de cura analisada. Dado o fator de que os coeficientes £ e n sdo comuns as quatro
equagoes supracitadas, a andlise comparativa entre as diferentes misturas (RLA e RCP) e os
diferentes tempos de cura (7 e 28 dias) podem ser desenvolvidas tomando como base o

coeficiente D.
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Avaliando o tempo de cura, tem-se que a razao de resisténcia a compressao simples para os

tempos de cura de 7 e 28 dias para ambas misturas ¢ dada por:

-1,45
2,01 % 10* (o)

= v = 443%
Qu 28 dias RLA 4_’54_ * 104 ’

~
UJl_.),
—
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<
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6,01+ 10* (g

= = = =87,2%
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|3
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E verificado entdo, que para mistura RLA, a resisténcia a compressao simples aos 7 dias de
cura representa aproximadamente 44,3% da resisténcia mecanica aos 28 dias. Neste cendrio,
observa-se consonancia ao obtido através da analise de variincia (vide Tabela 5.3), que o tempo

de cura ¢ uma variavel chave na altera¢dao da resisténcia mecanica.

Em relagcdo a mistura, para mistura RCP, a razdo ¢ dada a valor préximo a 87,2%, indicando
que aos 7 dias de cura uma consideravel parte da resisténcia mecanica aos 28 dias atingida. Tal
efeito verifica concordancia ao obtido na andlise de variancia (vide Tabela 5.4), que indica uma
significancia estatistica do tempo de cura como variavel controlavel, porém em menor escala

quando compara as demais (peso especifico aparente seco e teor de agente aglomerante).

Consoli et al. (2021) descrevem a possibilidade de normalizagdo do comportamento mecanico
frente a distintas varidveis de anélise (e.g., tempo de cura, temperatura, agente aglomerante)
através especificacao de um indice 7/B;,. Neste contexto, € possivel obter uma tinica correlagao

matematica para previsao da resposta mecanica do material cimentado.

A Figura 5.19 exibe os valores de resisténcia a compressao simples normalizados para as
distintas misturas de residuo de mineracdo e agentes aglomerantes e para os diferentes tempos
de cura em analise. A normalizagdo ¢ dada a partir da razao entre os resultados de resisténcia a
compressao simples obtidos e a resisténcia mecanica obtida através das equagdes de correlagao

estabelecidas (Equacao 5.2 até Equagao 5.5) submetidas a um indice 7/B;, fixo de 12.
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Figura 5.19 — Relag@o entre resisténcia a compressdo simples normalizada e indice 7/Bx

A resisténcia a compressao simples normalizada em fun¢do do indice porosidade por teor
volumétrico de agente aglomerante exibe elevado coeficiente de determinacdo, indicando a
possibilidade de uso desta correlacao para previsao do comportamento mecanico de compressao
simples para diferentes tempos de cura e distintos agentes aglomerantes. E possivel destacar a
permanéncia dos parametros £ e n como coeficientes fixos e coincidentes aos observados nas
Figuras 5.17 e 5.18, em contrapartida ao observado para o coeficiente D que exibe valor de 37,

distinto dos demais obtidos. A Equagdo 5.6 exibe o exposto na Figura 5.19.

-1,45
e 37 (1) (5.6)
qu(Tl/Bivzlz) iv

Saymon Porto Servi (saymon_servi@hotmail.com). Dissertacdo de Mestrado. PPGEC/UFRGS. 2022.



143

5.4.2 Correlagdo entre g, ¢ indice 7/B;,

A relagdo entre a resisténcia a tracao na compressao diametral (qu) € a razao entre porosidade e
teor volumétrico de agente aglomerante (Biy) ¢ dada pela Equacdo 5.7, sendo baseada na
Equacdo 5.1. Conforme observado para os ensaios de resisténcia a compressdo simples, os

termos D, E e n sdo coeficientes de ajustes.

n \E

qe =D * (B n) (5.7)
iv

Os valores resisténcia a tracdo na compressao diametral em fun¢do do indice porosidade por

teor volumétrico de agente aglomerante para as misturas de residuo de minério de ferro com

ligante dlcali-ativado e cimento Portland sdo ilustradas nas Figuras 5.20 e 5.21,

respectivamente. Os resultados sdo explicitados para os distintos tempos de cura de 7 e 28 dias.
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Figura 5.20 — Relag8o entre resisténcia a tragdo na compressido diametral e indice 7/B;, (RLA)
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Figura 5.21 — Relag@o entre resisténcia a tragdo na compressdo diametral e indice 7/B;, (RCP)

De modo idéntico ao verificado para os ensaios de resisténcia a compressdao simples (vide
Figuras 5.17 e 5.18), ambas misturas com diferentes tempos de cura dispde de elevados
coeficientes de determinacado (entre 0,94 e 0,99). O comportamento mecanico ¢ semelhante ao
observado por distintos autores na literatura (CONSOLI et al., 2010; FLOSS, 2012; BRUSCH]I,

2020) com diminuicao da resisténcia a tragdo em fun¢do do aumento do indice 7/B;y.

Para o residuo de minério de ferro com ligante alcali-ativado, as Equagdes 5.8 e 5.9 exibem a
resposta mecanica a tragdo na compressao diametral (com unidade em quilo Pascal — kPa) em

funcao do indice 7/B;, para os tempos de cura de 7 e 28 dias, respectivamente.

N \-145

q¢(kPa) = 1,52 * 103 (B—) (5.8)
1v
N\~ 145

q¢(kPa) = 4,17 = 103 (B—) (5.9)
v
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Para o residuo de minério de ferro com cimento Portland, as Equacdes 5.10 e 5.11 ilustram o
comportamento mecanico na compressao diametral (com unidade em quilo Pascal — kPa) em

funcdo do indice 7/B;, para os tempos de cura de 7 e 28 dias, respectivamente.

-1,45
qu(kPa) = 5,71 x 103 (—- 5.10)
B.

1v

N\~ 4

q:(kPa) = 6,38 * 103 (—) (5.11)

Biv

De forma semelhante ao adotado para ensaios de compressdo simples, em ambas misturas de
residuo de mineracdo com agentes aglomerantes, sao fixados os pardmetros E e n, com valores
de -1,45 e 1, respectivamente. A variacdo verificada nas correlagcdes ¢ dada através do
coeficiente D. Devido a similaridade dos coeficientes £ e n nas quatro equacdes supracitadas,
a avaliacdo comparativa entre as diferentes misturas (RLA e RCP) e os diferentes tempos de

cura (7 e 28 dias) sdo ser desenvolvidos tomando como base o coeficiente D.

Assim como observado nos ensaios de compressao simples, hd um aumento na resisténcia com
crescimento do tempo de cura. Sendo assim, tem-se que a razdo de resisténcia a tragdo na

compressao diametral para os tempos de cura de 7 e 28 dias de ambas misturas ¢ dada por:

-1,45
1,52 % 103 (l

= bl = 36,5%
(t 28 dias RLA 4,17 * 103 Ll ’

=]
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v
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Para mistura RLA, a razido de resisténcia a tracao dos 7 e 28 dias de cura ¢ de 36,5%. Nos
ensaios de resisténcia a compressdo simples a razao entre as mesmas distintas idades foi de
44,3%, sendo assim ha uma pequena diferenca entre os valores observados. As correlagdes
entre resisténcia mecanica e indice 7/B;, sdo aproximacdes matematicas utilizada para previsao
de comportamento mecanico em fun¢do de pardmetros de moldagem e de composi¢dao dos
materiais em estudo, como estas sdo curvas de ajuste com certo grau de incerteza estima-se que,
para mistura RLA, a razdo de resisténcia mecanica (i.e., tanto compressao simples quando

compressao diametral) aos 7 dias de cura representam cerca de 40% da resisténcia aos 28 dias.

Para a mistura RCP, a razdo de resisténcia a tracdo na compressao diametral ¢ tida com valor
proximo a 89,5%. Nos ensaios de resisténcia a compressdo a razdo verificada foi de 87,2%.
Levando em conta a incerteza matematica associada as curvas de ajuste matematicas, € possivel
estabelecer que, para mistura RCP, a razao de resisténcia mecanica aos 7 dias de cura representa

aproximadamente 90% da resisténcia aos 28 dias.

Tomando como base o estudo de Consoli ef al. (2021) e o éxito na normalizacdo da resisténcia
a compressdo simples, optou-se por buscar 0 mesmo ajuste para os ensaios de resisténcia na
compressao diametral. A Figura 5.22 apresenta os valores de resisténcia a tragdo normalizados
para diferentes misturas de residuo de minério de ferro com agentes cimentantes e distintos
tempos de cura. De modo andlogo ao realizado para os ensaios de compressao simples, a

normalizacdo foi dada a partir da fixacao do indice 7/Bi de 12.

A curva de ajuste de resisténcia a tragdo na compressao diametral normalizada em fungdo do
indice porosidade por teor volumétrico de agente aglomerante desempenha elevado coeficiente
de determinagdo, indicando a possibilidade de uso desta correlacdo para previsao do
comportamento mecanico. Novamente, ¢ observada a permanéncia dos pardmetros £ € n como
coeficientes fixos e coincidentes aos observados nas Figuras 5.17, 5.18, 5.19, 5.20 ¢ 5.21. De
modo similar ao observado na Figura 5.19 e na Equacao 5.6, o coeficiente D apresenta valor de
37, idéntico ao observado na normalizagdo realizada para os ensaios de resisténcia a compressao

simples. A Equagdo 5.12 destaca o exposto na Figura 5.22.
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Figura 5.22 — Relagdo entre resisténcia a tracdo na compressdo diametral normalizada e indice 7/Bx

-1,45
L 37 (l) (5.12)
qt(n/Bivzlz) iv

5.4.3 Correlagdo entre PMA e indice 7/B;,

A avaliacdo da durabilidade por ciclos de molhagem, secagem e escovagdo das misturas de
residuo de minera¢do com agentes aglomerantes serd realizada tomando como base a perda de
massa acumulada em distintos ciclos. A relagdo entre a perda de massa acumulada e a razao
porosidade por teor volumétrico de agente aglomerante ¢ demonstrada na Equagdo 5.13. Os

termos M, N e n sdo coeficientes de ajuste do modelo matematico.

n N
PMA = M = (B. n) (5.13)
1v
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Os resultados de perda de massa acumulada dos ciclos 3, 6, 9 ¢ 12 do ensaio de durabilidade
foram correlacionados com o indice 7/B;y, de forma andloga ao realizado para os ensaios de
resisténcia a compressao simples e compressdao diametral. Os valores de perda de massa de
massa por ciclo supracitado em func¢ao do indice 7/B;, para o residuo de mineragdo com ligante

alcali-ativado e cimento Portland sdo ilustrados nas Figuras 5.23 e 5.24, respectivamente.

50
PMA (%) = M x 107 (n/B, )™
- — Ciclo3-M=11,73 (R*=0.,83)
— — - Ciclo 6 - M= 24,46 (R*=0,98)
40 Ciclo 9 - M = 36,68 (R*=10,99)
Ciclo 12 -M = 51,25 (R*=10,99)
b Tratamento 1
— /A Tratamento 2
[0 Tratamento 3
< Tratamento 4
30 O Ciclo3
= . £
s, ® Ciclob6
< -] Ciclo 9
= Ciclo 12
20 —
10 —
i . ! | | |
4 8 12 16 20

n/B

v

Figura 5.23 — Relagdo entre perda de massa acumulada em diferentes ciclos e indice 7/B;, (RLA)

Para ambas misturas de residuo de mineracdo com agentes aglomerantes sdo verificados
elevados coeficientes de determinagdo, com valores na faixa de 0,83 a 0,99, ou seja, alto
potencial de previsdo da perda de massa acumulada em diferentes ciclos a partir do indice 7/Biy.
O coeficiente de determinacdo de 0,83 foi observado para o terceiro ciclo da mistura RLA,
sendo destacado como o mais distante em comparacdo as demais correlagdes, porém tal valor

ainda imprime forte relacdo entre as variaveis em estudo (JARUSHI et al., 2015).
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50 —
PMA (%) =M x 10 (/B, )17
— —— Ciclo3 -M=3,60(R2=0,99)
— — - Ciclo 6-M = 6,80 (R* = 0,98)
40 — Ciclo9-M=10,01 (R*=0,97)
c Ciclo 12 -M = 13,96 (R? = 0,98)
gp  Tratamento |
= /A Tratamento 2
[ Tratamento 3
30 — g ér_atamcnm 4
= iclo 3
=D ® Ciclo6
g = Ciclo 9
) Ciclo 12
20 —
10 —
0 T ‘
4 20

Figura 5.24 — Relag@o entre perda de massa acumulada em diferentes ciclo e indice 7/B;, (RCP)

Em consonancia ao analisado por diversos autores na literatura (CONSOLI et al., 2017;
BRUSCHI, 2020; MARTINATTO, 2021) o aumento do indice 7/B;, expressa uma elevacao na
perda de massa acumulada, ou seja, hd uma degradacdo na resisténcia mecéanica do material
geotécnico cimentado. O aumento da porosidade e/ou a diminuicdo do teor de agente
aglomerante imprimem efeitos de diminui¢@o do intertravamento, diminui¢ao da superficie de
contato, diminuicdo do potencial de cimentagdo e diminuicdo das parcelas de resisténcia
friccional e coesiva, de modo analogo ao observado nos ensaios de resisténcia a compressao

simples e tracdo na compressao diametral explicitados.

Para ambas misturas de residuo de mineragcdo com agentes aglomerantes nos diferentes ciclos
de durabilidade, os coeficientes N e n mantem-se fixos, com valores de 1,70 e 1,
respectivamente, tendo alteragdo somente no parametro M. O coeficiente elevado no indice
1/Biv, E para resisténcia mecanica e N para durabilidade, apresentam sinais de contrarios e

valores de modulo diferentes para cada caso. O coeficiente n € unitario € comum aos ensaios.
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Para o residuo de mineragao com ligante alcali-ativado, as Equacdes 5.14, 5.15, 5.16 ¢ 5.17
representam a perda de massa acumulada (percentual) em funcdo do indice 7/B;, para os

distintos ciclos de analise, respectivamente.

1,70
PMAcieos (%) = 11,73 1077 (1) (5.14)
iv
1,70
PMAciero s (%) = 24,46 1077 (1) (5.15)
iv
1,70
PMAcio0 (%) = 3693 + 102 (- (5.16)
iv
1,70
PMAcio 12 (%) = 51,25 107 (21) (5.17)
iv

Para o residuo de mineragao com cimento Portland, as Equagdes 5.18, 5.19, 5.20 € 5.21 ilustram
a relagdo entre a perda de massa acumulada (percentual) e o indice 7/B; para os diferentes

ciclos de durabilidade, respectivamente.

1,70
PMAcio 5 (%) = 3,60 + 102 () (5.18)

iv

n 1,70
PMAcicio 6 (%) = 6,80 * 1072 (B_) (5.19)
iv
n 1,70
PMAciclo 9 (%) = 10,01 * 1072 (B_) (5.20)
iv
M 1,70
PMAicio 12 (%) = 13,96 * 1072 (B_) (5.21)
iv
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Como ja descrito anteriormente, a NBR 13554 (ABNT, 2012) e a ASTM D559 (2015)
estabelecem como 6 e 12 ciclos de molhagem, secagem e escovagao como pontos maximos de
analise, respectivamente. Logo, levando em conta diferentes condigdes de moldagem e teores
de agente aglomerante, é possivel estabelecer o nivel de perda de massa da acumulado obtido

pela ASTM D559 (2015) em comparacdo com a NBR 13554 (ABNT, 2012), sendo:

2 M 1,70
PMAcicio 6 RLA 24 46 % 10~2 (l 170 ,
’ Biv

(7O
PMAcico 12reP _ 13,96 10 (B_w)

PMAiclo 6 RCP 6.80 * 102 (Bl)ljo -

iv

E observado, que a ASTM D559 (2015) indica valores proximos ao dobro de perda de massa
acumulada em comparagdo a NBR 13554 (ABNT, 2012), tal condi¢dao pode ser crucial para
avaliacdo as condi¢des de durabilidade de materiais geotécnicos cimentados, tendo em vista
que a norma brasileira fornece resultados muito conservadores. O efeito do numero reduzido
de ciclos na andlise pode gerar um dimensionamento errdneo em projetos que levem conta

aspectos relacionados a durabilidade do material.

Em relagdo aos distintos materiais geotécnicos cimentados em analise, € perceptivel a maior
perda de massa acumulada em misturas envolvendo o ligante alcali-ativado como agente
aglomerante. O cimento Portland apresentou melhor desempenho ao longo dos ciclos de
durabilidade por molhagem, secagem e escovagdo. A razdo de perda de massa acumulada para

ao décimo segundo ciclo entre as misturas RLA e RCP pode ser dada como:

51,25 + 1072 (Bliv)m

PMAiclo 12 rRCP 13.96 % 10-2 (1)1’70 B

1v

pMAciclo 12RLA

o8]
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Sendo assim, a mistura RLA exibe valores de perda de massa acumulada préximos a quatro
vezes maiores em comparacao a mistura RCP. A elevada perda de massa acumulada da mistura
com ligante alcali-ativado indica a necessidade de niveis inferiores do indice 7/B;, para obter

resultados similares as misturas com cimento Portland.

Portland Cement Association — PCA (1992) estipula limites de perda de massa acumulada aos
12 ciclos para mistura solo-cimento, sendo o valor maximo definido em fun¢ao do tipo de solo
em estudo. O residuo de mineracdo utilizado ¢ classificado no grupo A-4, segundo a ASTM
D3282 (2015) e, de acordo com as diretrizes da PCA (1992), a perda de massa acumulada nao
deve ser superior a 10% ao fim dos 12 ciclos de molhagem, secagem e escovacdo. Neste
contexto, a Figura 5.25 apresenta as curvas perda de massa acumulada em funcdo do indice

1/Biy explicitando as zonas usuais e ndo usuais de acordo com a PCA (1992).

50 —
— PMA (%) = M x 107 (n/B, )" /
PMA (limite) = 10% - PCA (1992) y
40 | — — - RCP-12ciclos-M=13,96
— - RLA- 12ciclos - M = 51,25 ?
i 7
v
30 — ,
£ v
g — 5
~ 4 N -7
20 — ) ZONANAO USUAL ot
/ -7
P B
10 — = o (O
ZONAUSUAL - —
0 T | T T T T T |
4 8 12 16 20
B,

Figura 5.25 — Zonas usuais e ndo usuais de PMA e indice 7/B;, (RLA e RCP)
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Conforme ilustrado na Figura 5.25, tomando como referéncia o limite definido pela PCA (1992)
e as Equacgdes 5.17 e 5.21, tem-se que os valores de indice 7/B;, maximos que podem ser

empregados para atender o limite maximo de 10% de perda de massa acumulada sdo:

PMAcicio12ria = 10% — (/p

1v

) =57

maximo para RLA

PMAcicio 12rcp = 10% - (T]/B_

v

) =123

maximo para RCP
Sendo assim, para atender requisitos de uso estabelecidos pela PCA (1992) os valores méximos
de indice 7/B;y devem ser de 5,7 e 12,3 para misturas de residuo de mineragdo com ligante
alcali-ativado e com cimento Portland, respectivamente. Valores de indice 7/B;, superiores aos

supracitados resultam em perdas de massa acumulada acima de 10%.

De modo analogo ao desenvolvido para os ensaios de resisténcia a compressao simples e tragao
na compressao diametral, para os ensaios de durabilidade sera realizada uma normaliza¢do dos
resultados de perda de massa acumulada em fun¢do de um indice 7/B;, especifico. O processo
de normalizagdo serd executado para os diferentes ciclos expostos nas Figuras 5.23 e 5.24 ¢

para as distintas misturas de residuo de minerag@o e agentes cimentantes.

A Figura 5.26 ilustra os resultados de perda de massa acumulada normalizada em fung¢ao do
parametro 7/B;y. A normalizacdo € realizada a partir da razdo entre os resultados de perda de
massa acumulada obtidos e previstos nas equacdes de correlacao estabelecidas (Equagao 5.14

até Equacao 5.5) submetidas a um indice 7/B;, fixo de 12.

A correlacdo ajustada de perda de massa acumulada normalizada em fun¢do do indice 7/Bi
ilustra elevado coeficiente de determinacao (R? = 0,98), indicando possibilidade de previsao da
resposta de durabilidade para distintas misturas de residuo de minério de ferro e agentes
cimentantes em diferentes ciclos de andlise. Os pardmetros N e n sdo coincidentes aos
verificados nas Figuras 5.23 e 5.24, enquanto o coeficiente M apresenta valor distintos dos

demais obtidos. A Equagdo 5.22 destaca o exposto na Figura 5.26.
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Figura 5.26 — Relagdo entre a perda de massa acumulada normalizada e o indice 1/Biy

PMA
(

PMA
/g, =12)

1v

1,70
— 1,46 + 102 (Bl) (5.22)

iv

5.5 CORRELACOES ENTRE PARAMETROS MECANICOS

Diversos pesquisadores (BRUSCHI, 2020; MARTINATTO, 2021; CONSOLI et al., 2021)

destacam a possibilidade de estabelecer correlagdes entre parametros mecanicos (e.g.,

resisténcia a compressao simples, resisténcia a tragdo na compressao diametral, modulo

cisalhante inicial e perda de massa acumulada por ciclos de molhagem, secagem e escovagdo),

com a finalidade de elaborar modelos matematicos de previsdo de comportamento. Tais

correlagdes matematicas podem auxiliar em etapas preliminares de estudos, facilitando a

obtenc¢do de informacgao inicial para desenvolvimento de projetos.
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5.5.1 Correlagdo entre qy € gt

Os ensaios mecanicos de resisténcia a compressao simples e tragdo na compressao diametral
apresentam relativa facilidade de mistura, moldagem, execugao e analise dos resultados obtidos,
sendo amplamente correlacionados na literatura (CONSOLI, 2014; ODERIJI et al., 2019;
CHINNAPPA & KARRA, 2020; MARTINATTO, 2021). Consoli et al. (2010, 2013) destacam
que, para diferentes tipos de solo e agentes cimentantes, a razdo entre resisténcia a tragdo na
compressao diametral e resisténcia a compressdo simples pode ser dada através de um

coeficiente ¢, com valores na faixa de 9 a 18%.

A Figura 5.27 ilustra os resultados de resisténcia a compressao simples e tragdo na compressao

diametral para ambas misturas de residuo de mineracao e agentes aglomerantes.

500 —
a/q,=¢
i — (=92%-R>*=0,98
400 — O RLA-7 dias o)
@® RLA-28dias O /‘/
= O RCP-7dias ‘(’ ®
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= O
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200 —
o0
100 — @@9
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Figura 5.27 — Relag@o entre resisténcia a tragdo e resisténcia a compressao
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O coeficiente { de correlagdo entre os distintos ensaios mecanicos para ambas misturas de
residuo de mineragcdo com agentes aglomerantes indica valor de 9,2%, estando este localizado
na faixa de resultados comumente verificados, segundo Consoli ef al. (2010, 2013). Destaca-se
ainda, para o residuo de minério de ferro utilizado na presente pesquisa, os distintos agentes
aglomerantes (ligante alcali-ativado e cimento Portland) exibiram relacdo similar entre
resisténcia a compressao diametral e compressao simples, podendo, no caso em estudo, definir

um mesmo coeficiente de correlagdo para as diferentes misturas.

As Figuras 5.19 e 5.22 exibem as correlagdes entre as resisténcias a compressdo simples e a
tracdo na compressdo diametral, respectivamente, com o indice 7/Bi, que, por sua vez,
expuseram coeficientes de D, E e n idénticos para ambos ensaios mecanicos, conforme ilustram
as Equacdes 5.6 e 5.12, respectivamente. Neste contexto, a Figura 5.28 apresenta a correlagao

entre resisténcia mecanica normalizada e indice 7/Biy.

ey q/q(n.«a“ =1 D (n/B, )"
| ——— D=37-R*=097
g O RCP-qu-7dias
- X [ RCP-qt-7 dias
?K RCP - qu - 28 dias
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_ 7o ¥V RLA-qu-7dias
DN RLA - qt - 7 dias
s 2
= + RLA-qu-28dias
=2
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il o PO
0 . | I | | |
4 8 12 16 20

n/B
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Figura 5.28 — Relag@o entre resisténcia mecanica normalizada e indice 7/B,
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Com elevado coeficiente de determinacao de 0,97, ¢ possivel obter um modelo matematico de
previsao do comportamento mecanico de diversos ensaios de resisténcia (i.e., resisténcia a
compressao simples e resisténcia a tragdo na compressao diametral) para o residuo de minério
de ferro estabilizado com diferentes agentes aglomerantes, em distintos tempos de cura
submetidos a uma normalizacdo através de um indice 7/B;, fixo de valor 12. A Equacdo 5.23

ilustra o modelo de previsdo descrito na Figura 5.28.

-1,45
Quout  _ 37 (1) (5.23)
quout(ﬂ/B_ =12) iv

E importante destacar que a Equagdo 5.23 representa uma correlagdo matematica com limites
estabelecidos no intervalo das variaveis controlaveis e variaveis respostas analisadas no estudo
(i.e., tempo de cura, porosidade, ensaios mecanicos de resisténcia a compressdo simples e
diametral, tipo e teor de agente aglomerante). Como resultante o indice 7/B; avaliado ¢
verificado na faixa de 5 e 18, podendo ou nao, representar valores fora desta variagdo. Outro
fator importante de ser expressado ¢ o material geotécnico em estudo, sendo um residuo de

minério de ferro com tamanho de graos analogos a uma areia siltosa ndo pléastica convencional.

Consoli ef al. (2013) verificaram parametros chave no comportamento mecéanico de solo
arenoso litordneo (AQO) estabilizado com distintos agentes cimentantes (cimentos Portland
comum — CPI, pozolanico — CP-IV e de alta resisténcia inicial — CPV) em diferentes periodos
de cura. Os autores observaram otimas correlagdes da resisténcia a compressao simples medida

com o indice 7/C;, de valores na faixa de 9 a 35, dispondo de altos coeficientes de determinacao.

Tomasi (2018) avaliou a resposta mecanica, através de ensaios de resisténcia a compressao
simples e diametral, de residuo de mineracao de ouro (RMO) estabilizado com cimento Portland
de alta resisténcia inicial (CPV) e curado ao tempo de 7 dias. O autor utilizou distintas dosagens
de agentes cimentante e correlacionou com éxito os resultados obtidos com o indice 7/C;, de
valores na faixa de 10 a 23, obtendo ajustes de altos coeficientes de determinagdo para ambos

ensaios mecanicos desenvolvidos.
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Consoli et al. (2022) analisaram o comportamento mecanico, a partir de ensaios de resisténcia
a compressao simples, de residuo de minério de ferro melhorado com cimento Portland de alta
resisténcia inicial com distintos tempos de cura, porosidades e teores de agente cimentante.
Com base nos dados obtidos, os autores correlacionaram com sucesso a resisténcia a
compressao simples em diferentes tempos de cura com o indice 7/C;, para valores na faixa de

de 12 a 75, verificando elevados coeficientes de determinacao.

Neste contexto, com a finalidade de verificar o potencial ajuste de uma correlagdo entre
resisténcia mecanica normalizada e o indice 7/B; para distintos ensaios mecanicos (i.e.,
resisténcia a compressdo simples e compressdo diametral), materiais geotécnicos, tempos de
cura, porosidades, tipos e teores de agentes aglomerantes, objetivou-se normalizar os dados
obtidos por Tomasi (2018) e Consoli et al. (2013, 2022) em relagdo as equagdes apresentadas
pelos autores para o indice 7/Bi fixo 12 (idem Equagdes 5.6, 5.12 e 5.23). Os resultados
normalizados sdo ilustrados na Figura 5.29, conjuntamente com os dados adquiridos no presente

trabalho, explicitados nas Figuras 5.19, 5.22 e 5.28.

A Figura 5.29 destaca a alta correlag@o existente entre a resisténcia mecanica normalizada e o
indice 7/Biy para uma faixa ampla de valores entre 5 e 75. Tal condi¢do permite considerar a
previsdao do comportamento mecanico de materiais geotécnicos granulares estabilizados com
diferentes tipos e teores de agentes cimentantes, em distintos tempos de cura e diversas
condi¢des de porosidade. Desta forma, as Equagdes 5.6, 5.12 e 5.23 podem ser utilizadas para

avaliar a resposta mecéanica normalizada em fung¢ado do indice 7/Bi.

De modo similar ao desenvolvido no presente estudo, Consoli et al. (2016) desenvolveram uma
equagao normalizada geral para materiais geotécnicos convencionais (i.e., solos argilosos, silto
argilosos) e ndo convencionais (i.e., cinza volante, residuo de mineracdo de ouro) estabilizados
com cimento Portland de alta resisténcia inicial, porém utilizando indice 7/C;," ajustado para o

coeficiente n de 0,28. Os autores obtiveram uma correlacao de alto coeficiente de determinagao.
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Figura 5.29 — Relagdo entre resisténcia mecanica normalizada e indice 7/B;, para distintas variaveis

O presente estudo e outros trabalhos da literatura (CONSOLI et al., 2016, 2021) indicam o
potencial de previsdo de comportamento mecanico a partir de equagdes de normalizagdo em
distintas condi¢cdes de moldagem e cura, tipo de ruptura e diferentes materiais geotécnicos.
Entretanto, ¢ necessario destacar que existem diversas curvas de previsdo com outros valores
de fixagdo do indice 7/B;", podendo o coeficiente n ter valor unitario ou ndo. Neste contexto,
¢ importante ressaltar que tais modelos auxiliam na previsdo do comportamento, sendo seu uso

indicado para etapas preliminares de dimensionamentos geotécnicos.

5.5.2 Correlagdo entre q, e PMA

Para ambos parametros mecanicos de resisténcia a compressao simples e perda de massa
acumulada verifica-se o indice 7/Biy com coeficiente de ajuste n unitdrio. Neste cenario,
destaca-se ateng¢do para a possibilidade de correlacionar os parametros mecanicos, de modo a
obter uma correspondéncia entre estes e auxiliar na elaboragdo de etapas de estudos

preliminares de projetos geotécnicos, conforme indica a Equagao 5.24.
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PMA (%) = G (g )" (5.24)

A Figura 5.30 apresenta a correlagao entre perda de massa acumulada aos 12 ciclos e resisténcia
a compressao simples (em unidade de medida de quilo Pascal — kPa) para misturas de residuo
de minério de ferro estabilizadas com ligante alcali-ativado e cimento Portland. Os dados

analisados exibem tempo de cura comum de 7 dias.

50 —
PMA =G x 10° (q,)"7
40 — x10%(q,)
G=46,07-R2=10,96
m O  RCP(presente trabalho)
A RLA (presente trabalho)
30 —
S
b ]
=
=
20 —
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0 I | I | i | | |
0 1000 2000 3000 4000 5000
q, (kPa)

Figura 5.30 — Relagdo entre perda de massa acumulada e resisténcia & compressao simples

O resultado da analise de correlagao dos parametros mecanicos supracitados indica um elevado
coeficiente de determinacao, podendo ser verificada a viabilidade de previsao de perda de massa
acumulada aos 12 ciclos a partir de ensaios de resisténcia a compressao simples, com valores
6,07 x 10* e -1,2 para os coeficientes G e H, respectivamente. Cabe destacar que, a correlagio
tem como limite o tipo de material geotécnico em estudo (RMF) e os distintos agentes

cimentantes (LA e CP).
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6 CONSIDERACOES FINAIS

6.1 CONCLUSOES

O presente trabalho tem como finalidade verificar a viabilidade de aplicacdo de agentes

aglomerantes (tradicional e alternativo) para técnica de estabilizagao fisico-quimica de material

geotécnico ndo convencional, neste caso, um residuo de minério de ferro. Os resultados obtidos

permitem compreender o comportamento mecanico das misturas artificialmente cimentadas sob

condigdes de compressao simples, tracdo na compressao diametral e durabilidade por aplicagao

de ciclos de molhagem, secagem e escovagdo. De modo comparativo, tais condigdes de

aplicag¢do do ligante alternativo (i.e., CCA + CC + SH + SS) sdo empregadas de forma igual

para um agente cimentante convencional (i.e., CP).

Ao término do presente estudo € possivel estabelecer as seguintes conclusoes:

a)

b)

¢)

O residuo de minério de ferro empregado apresenta caracteristicas similares ao
verificado por diversos autores na literatura. E interessante destacar o alto teor de ferro
presente no material, chamando a aten¢do para a possibilidade de reaplicacdo de
beneficiamento deste futuramente, ndo devendo entdo atribuir o nome de rejeito, devido

o potencial de reciclagem observado;

A cinza de casca de arroz e a cal de carbureto, embora sejam tratados comumente como
residuos, tém propriedades fisicas, quimicas e mineraldgicas similares aquelas relatas
por diferentes autores. O conhecimento acerca das caracteristicas destes materiais ¢ de

fundamental importancia para definir sua possibilidade de uso;

No estudo de dosagem do ligante alcali-ativado pode-se concluir que, para as condig¢des
empregadas através das varidveis fixas, as varidveis controlaveis de teor em massa de
cal por precursor (CC/PR) e de teor de massa de 6xidos de sddio por precursor (%Na>0),
bem como, sua interagdo (CC/PR—%Na;0) desempenham elevada significancia na

resposta mecanica a compressao simples.
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d) A variavel controlavel de modulo de silica (Ms), bem como suas interagdes de segunda
(CC/PR—Ms e %NaO—Ms) e terceira ordem (CC/PR—%Na,O—Ms), para as condicdes
impostas a partir das variaveis fixas, ndo apresentam significncia estatistica na
resisténcia mecanica. Tal resultado contrapde a vasta experiéncia relatada na literatura,
tendo como possivel causa a diminui¢ao do efeito do silicato de s6dio em razao da
elevada disponibilidade de 6xidos de sodio da cinza de casca de arroz, sendo necessario
a adogdo de tempos de cura maiores (e.g., 28 dias) e/ou condigdes de temperatura de

cura mais elevados (e.g., 40 ou 60°C);

e) A resisténcia a compressdo simples do ligante alcali-ativado submetido a diferentes
dosagens apresentou resultados na faixa de 1 a 13 MPa, evidenciando a importancia de

analise das variaveis controlaveis na variavel resposta;

f) Com base no processo de otimizacao obtido através da metodologia de superficie de
resposta, tem-se que a ligante alcali-ativado que maximiza o comportamento mecanico
¢ composto por: (i) CC/PR de 25%; (i1) %Na20 de 4%; e (iii) Ms de 1. De acordo com
o modelo estatistico, a resisténcia a compressao simples do ligante alcali-ativado atinge

um valor de 13,1 MPa;

g) O ligante alcali-ativado ideal necessita de teor agua/aglomerante de 0,53 para atingir a
consisténcia normal. Em relagdo aos tempos de pega inicial e final, verificaram-se
valores de 45 e 75 minutos, respectivamente. Tais resultados obtidos contrastam com

valores usuais observados para cimentos Portland;

h) Para resisténcia a compressao simples e resisténcia a tragdo na compressao diametral, o
residuo de minério de ferro com ligante 4lcali-ativado destaca elevada relagdo com a
alteragdo das variaveis controlaveis. Em ordem de magnitude estatistica, verificam-se o
teor de agente aglomerante (B), o tempo de cura (T), a interagdo de segunda ordem
destas variaveis (B-T), o peso especifico aparente seco (yq), as interagdes de segunda
ordem desta ltima com as duas primeiras varidveis (ye—B e y+—T) e interagdo de terceira

ordem do conjunto (y¢—B-T);
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1) Para os mesmos ensaios mecanicos supracitados, o residuo de minério de ferro com
cimento Portland verifica alta correlacdo com a alteracao das variaveis controlaveis. Em
ordem de grandeza, constata-se o teor de agente aglomerante (B), o peso especifico
aparente seco (yd), a interacdo de segunda ordem destas variaveis (y¢—B), o tempo de
cura (T), a interacdo de terceira ordem (y¢—B-T), as interagcdes de segunda ordem do
tempo de cura com as duas primeiras variaveis (T-B e T—yq4). Em relagdo ao tempo de
cura e suas interagdes de segunda e terceira reitera-se a menor significancia estatistica,
sendo esta atribuida a caracteristica do agente cimentante de desenvolver grande parte

das reacdes quimicas nas primeiras idades de cura;

j) Paraos ensaios de durabilidade por ciclos de molhagem, secagem e escovagao, de modo
analogo ao observado nos ensaios mecanicos de tracdo e compressdo, percebe-se o
efeito primario do teor de agente aglomerante, sendo seguido do peso especifico
aparente seco, em termos de ordem de grandeza. Tal condi¢do ¢ verificada de forma
independente do agente aglomerante utilizando, tendo mesmo efeitos para ambas

misturas de residuo de mineragdo com ligante alcali-ativado e cimento Portland,

k) De modo geral, para ensaios de resisténcia mecanica e durabilidade, a elevagdo no nivel
das variaveis controlaveis imprime um aumento na magnitude das varidveis respostas.
Maiores valores de peso especifico aparente seco levam a menores porosidades e
maiores superficies de contato, aumentando a efetividade de cimentagdo e o
intertravamento das particulas, corroborando na alteracdo do comportamento de
resisténcia coesivo-friccional. O acréscimo no teor de agente cimentante e no tempo de

cura indicam elevagao na magnitude das reacdes quimicas de cimentacao;

1) Os ensaios mecanicos desenvolvidos para as misturas de residuo de mineragao e agentes
aglomerantes apresentaram elevada correlacdo matematica com o indice porosidade por
teor volumétrico de agente aglomerante (1/Biv), através de uma fung¢do potencial. Para
todos os modelos desenvolvidos foram observados elevados coeficientes de

determinagdo, indicando a possibilidade de previsdo da resisténcia e durabilidade;
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m) De forma similar ao identificado por outros autores na literatura, a redu¢ao na magnitude
do indice 1/Biy resulta melhora nas propriedades geomecanicas de materiais geotécnicos

artificialmente cimentados;

n) De um modo geral, as misturas com residuo de minério de ferro com ligante alcali-
ativado exibiram desempenhos inferiores em comparacdo as misturas com cimento
Portland, para os tempos de cura analisados. E importante destacar o efeito do tempo de
cura nas reagdes quimicas de cimentacao, chamando atengao para a possibilidade de
verificagdo de parametros mecanicos superiores para as misturas com ligante alternativo
em relagdo ao agente cimentante convencional para tempos de cura superiores ao

periodo de cura de 90 dias;

0) A normalizacdo dos resultados de resisténcia e durabilidade frente a um indice 1n/Biy
referéncia permitiu a obtencdo de uma equacdo Unica, abrangendo diferentes agentes

cimentantes e diversos tempos de cura;

p) A expansdo do processo de normalizacdo dos dados de resisténcia a compressdo e a
tracdo em relagcdo a outros materiais geotécnicos € agentes cimentantes possibilitou a
obtencdo de uma equagdo de previsdo do comportamento de materiais geotécnicos

granulares artificialmente cimentados;

q) A razdo entre resisténcia a tracdo na compressao diametral e resisténcia a compressao
simples apresentou valores similares para ambos agentes aglomerantes utilizados. A
correlagdo obtida apresentou um coeficiente comumente encontrado por diversos

autores na literatura;

r) A correlagdo entre resisténcia & compressao simples e perda de massa acumulada por
ciclos de molhagem, secagem e escovacdo apresentou elevados coeficientes de
determinagdo, podendo ser utilizado na previsdo de comportamento de residuo de

mineracao de ferro artificialmente cimentado.
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6.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com a finalidade de colaborar com o conhecimento acerca do comportamento de residuo de

mineracao in natura ¢ estabilizado com agentes aglomerantes, o autor indica os seguintes

topicos para desenvolvimento de pesquisas futuras:

a)

b)

d)

g)

h)

Avaliacdo da resisténcia a compressao, a tragao e durabilidade de residuo de minério de

ferro estabilizado com outros agentes aglomerantes;

Andlise do comportamento mecanico de residuo de minério de ferro com granulometrias

finas frente a processos de estabilizacdo com agentes cimentantes;

Aplicacdo da andlise de ciclo de vida (ACV) no ligante élcali-ativado desenvolvido na

presente pesquisa, verificando aspectos econdmicos, sociais € ambientais;

Avaliagao da classificagdo ambiental do residuo de minério de ferro in natura e
estabilizado com agentes aglomerantes, com a finalidade de observar a presenga de

metais pesados e o efeito de encapsulamento por cimentagao;

Analise do comportamento tensdo-deformacao do residuo de minério de ferro in natura
e artificialmente cimentado, com foco nos parametros de resisténcia ao cisalhamento

pelo critério de ruptura de Mohr-Coulomb;

Aferi¢ao do comportamento tensdo-deformacdo do residuo de minério de ferro in natura

e com adicdo de agentes aglomerantes sob aplicagdo de altas tensdes de confinamento;

Verificagao do comportamento tensdo-deformagdo do residuo de minério de ferro in
natura e artificialmente cimentado com aplicagdo de carregamentos ciclicos a partir de

ensaios simple shear;

Verificagdo do comportamento tensdo-deformacgdo de residuo de minério de ferro in
natura e estabilizado com agentes aglomerantes com rotagao do eixo de tensdes a partir

de ensaios hollow cylinder torsional.
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