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“«“

stranha é a nossa situacdo na Terra. Cada
um de nos chega para uma breve visita, sem
saber por qué, parece que as vezes por
proposito divino. Do ponto de vista da vida
cotidiana, porém, existe uma coisa que
sabemos de fato: que estamos aqui pelo bem
dos outros”

Albert Einstein
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RESUMO

A industria da construcdo civil ¢ uma das maiores consumidoras de recursos naturais e
energia, o que tem incentivado pesquisas na area de desenvolvimento sustentavel, com
emprego de novos materiais e adicdes minerais, como pozolanas. Os materiais pozolanicos
reagem com o hidroxido de cdlcio produzido na hidratacdo do clinquer de cimento Portland,
se transformando em compostos aglomerantes similares aos produzidos pelo cimento Portland
comum. Materiais com propriedades pozolanicas melhoram o desempenho da matriz
cimenticia: durabilidade, devido a redug¢do do hidréxido de célcio; ganho de resisténcia,
devido aos compostos silicatos e aluminatos de célcio hidratados gerados; e contribuem para o
desenvolvimento sustentavel. O Complexo de Tubardo, pertencente a Vale do Rio Doce,
produz aproximadamente 3 mil toneladas de residuos por més, e 12% ainda ndo possuem uma
forma de reciclagem. Dentre os materiais que ndo possuem reciclagem estao residuos de 1a de
rocha, fibra de vidro e 1a de vidro, que sdo depositados em aterros industriais. O presente
trabalho visa o estudo da atividade pozolanica do residuo de 12 de rocha, residuo de fibra de
vidro e residuo de 13 de vidro utilizando métodos diretos e indiretos. Os residuos passaram por
um processo de trituracdo, moagem e separagdo visual. Apds o beneficiamento os residuos
foram submetidos a caracterizacdo quimica, fisica, mineraldgica e morfolégica. Os métodos
diretos adotados, realizados em pastas de cimento Portland, foram a andlise térmica
(TG/DSC) e analise quantitativa por difracdo de raios X (DRX), refinada pelo método de
Rietveld. Os métodos indiretos foram ensaio de condutividade elétrica proposto por Luxan,
indice de atividade pozolanica com cimento Portland e indice de atividade pozolanica com
cal. Através das andlises realizadas foi possivel observar que os residuos de 12 de vidro e 13 de
rocha promoveram a atividade pozolanica, enquanto que o residuo de fibra de vidro nao
promoveu a atividade pozolanica.

Palavras Chave: residuo; 13 de rocha; fibra de vidro; 13 de vidro; atividade pozolanica.



ABSTRACT

The civil construction industry is one of the biggest consumers of natural resources and
energy, and this fact has encouraged researches in sustainable development area, with the
employment of new materials and mineral admixture, such as pozzolans. The pozzolanic
materials react with the calcium hydroxide produced by the hydration of the cement Portland
clinker, transforming itself in a bind composite similar to the produced by the regular cement
Portland. Materials with pozzolanic properties improve the performance of cement matrix:
durability, due to the reduction of calcium hydroxide; mechanical resistance gain due to
calcium silicate and aluminate hydrated composites; and contribute to the sustainable
development. The Complexo de Tubardo, belonging to Vale do Rio Doce, produces around 3
thousand tons of residues per month, and 12% do not have a manner to be recycled yet. The
residues that do not have a way to be recycled are rock wool waste, fiberglass and glass wool
that are deposited in industrial landfills. The present dissertation visas the study of pozzolanic
activity of rock wool waste, fiberglass waste and glass wool waste using direct and indirect
methods. The wastes were submitted to a crunching, grinding and visual separation. After the
benefaction, the wastes were underwent chemical, physical, mineralogical and morphological
characterization. The direct methods adopted, permofed in cement Portland pastes, were
thermal analysis (TG/DSC) and quantitative analysis by X ray diffraction (XRD), refined by
Rietveld method. The indirect methods were electrical conductivity test proposed by Luxan,
pozzolanic activity index with Portland cement and pozzolanic acitivty index with lime.
Through the analyzed results, it was possible to observe that glass wool and rock wool
promoted the pozzolanic activity, whereas the fiberglass waste did not promote the pozzolanic
activity.

Keywords: waste; rock wool; fiberglass; glass woool; pozzolanic activity.
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1. INTRODUCAO

A industria da construcdo civil ¢ uma das maiores consumidoras de energia e de
matéria prima do mundo. Acompanhado pelo crescimento populacional, o consumo de
recursos naturais torna-se cada vez maior € com o foco nessa tendéncia, cresce o numero de
pesquisas e projetos relacionados a um desenvolvimento sustentavel. O emprego de novos
materiais e compdsitos com beneficios econdmicos e ambientais, estdo sendo considerados
para aplicacdo na industria automotiva, construcdo civil, moveis e embalagens (OLIVEIRA,

2013; ASHOR], 2011).

Somente o Complexo Portuario de Tubardo, pertencente a empresa Vale do Rio Doce,
produz aproximadamente 3 mil toneladas de residuos por més, sendo que desse total 88%
possui um destino sustentavel, voltando ao mercado como matéria prima de outras industrias.
Assim, uma parte desse volume de residuos deste complexo ainda ndo possui uma forma de
reciclagem, sendo o caso do residuo de 13 de rocha (RLR), residuo de fibra de vidro (RFV) e

residuo de 13 de vidro (RLV) (VALE, 2014).

Por ano neste mesmo terminal, sdo produzidas 35 toneladas de RLR e RLV, materiais
estes que possuem func¢do de isolante térmico em protecdo de tubulagdes e revestimento de
fornos de pelotizagdo, enquanto que, sdo produzidas 20 toneladas por ano de RFV, material
usado como reforgo plastico e abrasivo em estruturas de suporte como vigas, telhas e caixas
da agua. Apds perderem suas fungdes, esses materiais sdo descartados em aterros industriais,

internos e externos (VALE, 2014).

A reutilizacdo de residuos industriais produz vantagens do ponto de vista econdmico e
ambiental. Sua aplica¢do se torna uma alternativa de matéria prima para indistria, e assim
contribui para a redugdo na extracdo de recursos naturais. Consequentemente, os aterros sao
poupados, diminuindo custos de acondicionamento e impactos ao ambiente. Além das
vantagens ja citadas, ambientais e econdmicas, o reaproveitamento de residuos industriais em
matrizes cimenticias pode, em muitos casos, promover melhoras nas caracteristicas mecanicas

¢ de durabilidade (BORGES, 2007).



No Brasil, a maior experiéncia na area da reciclagem ¢ promovida pela industria
cimenteira, sendo os principais materiais reciclados por ela, as escoria de alto forno bésica e
cinzas volantes. E estimado que ao aplicar a reciclagem macica desses dois subprodutos, a
industria cimenteira brasileira diminuiu a geragdo de CO, em 29% e promoveu uma economia

de 28% de combustivel ANGULO, 2001; YAMAMOTO et al, 1997).

Diversos subprodutos como a cinza volante, argila ativa, cinza de casca de arroz,
escoria de alto forno, silica fume, residuo de porcelanato apresentam propriedades
pozolanicas, quando utilizadas como adi¢des minerais. O que se mostra uma alternativa a
disposi¢do desses residuos, e além, incorporando esses na producao de materiais cimenticios €
obtido uma melhora no desempenho do cimento Portland e uma redugdo nos custos de
producao (YAMAMOTO et al, 1997; SILVA, 2011). O emprego de pozolanas em cimento
Portland gera matrizes mais durdveis, devido a reacdo pozolanica, que consome o hidréxido

de calcio e produz compostos de silicatos e aluminatos de calcio hidratados.

Segundo Nita (2006), atualmente a pozolana empregada com mais frequéncia no
mundo, em compositos de cimento Portland ¢ a silica ativa. E tem como possivel substituto o
metacaulim, obtido da calcinagdo do caulim, possuindo em sua composicdo o mineral

caulinita.

Sendo a principal propriedade de um material pozolanico sua capacidade de reagir
com o hidroxido de calcio e formar mais silicatos e aluminatos de calcio hidratados, o
programa experimental proposto visa avaliar a capacidade pozolanica dos RLR, RFV e RLV.
Foram adotadas andlises que avaliam o consumo direto de hidroxido de célcio, e a influéncia
da utilizacdo dos residuos nas caracteristicas mecanicas de compositos com cimento Portland

e cal.

Este trabalho faz parte do grupo RECICLOS-CNPq, que promove pesquisas sobre a
reciclagem e emprego de residuos em materiais de constru¢do, em atividade no Laboratorio

de Materiais para Construcao Civil, Universidade Federal de Ouro Preto.



1.1 Objetivos

O presente trabalho teve seus objetivos subdivididos em objetivo geral e objetivos

especificos, conforme sub-topicos a seguir.

1.1.1 Objetivo Geral

O objetivo geral deste trabalho ¢ estudar a capacidade dos residuos de 13 de rocha
(RLR), fibra de vidro (RFV) e 1a de vidro (RLV), pos processados, de promover a reagao

pozolanica, utilizando diferentes métodos de avaliacdo.

1.1.2 Objetivos Especificos

* Promover a caracterizacdo fisica, quimica, mineraldgica e morfoldgica do RLR, RFV
e RLV apos o beneficiamento.

e Obter o indice de atividade pozolanica pelo método de resisténcia a compressao
simples, utilizando cimento Portland (NBR 5752:2014) e cal (NBR 5751:1992) c
condutividade elétrica pelo Método de Luxan.

* Analisar a influéncia do emprego de RLR, RFV e RLV, como substitui¢ao parcial do
cimento Portland, nos teores de hidréxido de calcio e carbonato de calcio.

* Analisar a influéncia do emprego de RLR, RFV e RLV, como substitui¢ao parcial do

cimento Portland, nos processos de hidratagdao do cimento para 28 e 56 dias.

1.2 Estrutura do Trabalho

O trabalho foi dividido em seis capitulos, onde o capitulo segundo aborda a revisdo
bibliografica (Capitulo 2), os materiais ¢ métodos adotados e propostos no trabalho (Capitulo
3), apresenta¢do e discussdo dos resultados obtidos (Capitulo 4), conclusdes e sugestdes para

trabalhos futuros (Capitulo 5) e referéncia bibliografica (Capitulo 6).

O Capitulo 2, aborda a revisao bibliografica, onde inicialmente ¢ feita uma descricao
dos residuos empregados, caracteristicas, composi¢do quimica e trabalhos relacionadas a

reciclagem ou aplicacdo dos mesmos. A seguir ¢ abordado o cimento Portland, processos de



hidratagdo, compostos anidros e compostos do cimento hidratado. Pozolanas, descri¢do,

caracteristicas, propriedades, reagdo pozolanica e fatores que influenciam a reagao.

Ap6s abordagem dos materiais separados, pozolana e cimento, ¢ abordado o cimento
Portland pozolanico, descri¢do, hidratagdo, compostos da hidratagdo, resisténcia e
durabilidade. O capitulo encerra, abordando os métodos diretos e indiretos de avaliacdo da
atividade pozolanica, adotados no trabalho, como anélise quantitativa por difracao de raios X,

analise térmica, resisténcia mecanica e condutividade elétrica.

No Capitulo 3 ¢ abordado os materiais ¢ métodos adotados no trabalho, divididos em
etapas, onde sdo descritos e justificados. As etapas estdo subdivididas em trés: os
beneficiamentos do RLR, RFV e RLV, a segunda a caracterizacdo dos mesmos ¢ etapa da

descri¢do dos métodos adotados para avaliacdo da atividade pozolanica.

No Capitulo 4 estdo apresentados os resultados obtidos dos ensaios realizados
seguidos de sua interpretacdo e andlise. A disposicdo dos resultados segue a ordem
apresentada no capitulo anterior, com discussdes comparativas entre ensaios quando

pertinentes.

Nos dois ultimos capitulos, (Capitulo 5 e Capitulo 6), estdo apresentadas as

conclusdes, sugestoes finais, e a referéncia bibliografica utilizada neste trabalho.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 La de Rocha

A 13 de rocha ¢ uma substancia fibrosa inorgéanica produzida através do método de
jateamento de ar comprimido, frequentemente utilizada como isolamento acustico, prote¢ao
contra incéndio, refor¢o no cimento, isolamento de tubulagdes ¢ também como solo sintético

para plantagdes (JIRICKOVA et al, 2006).

A composi¢cdo quimica das l3s de rocha comerciais segue conforme Tabela 2.1 a

seguir.

Tabela 2.1: Composicao Quimica La de Rocha Comercial (Fonte: NAVY Environmental Health
Center, 1997).

$i0, ALO,  Fe,0, MgO Ca0 Na,0 TiO,
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
LideRocha 45-52  8-135 55-65  8-15  10-12  08-33  15-27

Elementos

Segundo Alves (2008), a 1a de rocha e 13 de vidro, mesmo que apresentadas em sua
producdo a utilizagdo de matérias primas diferentes, dotam de propriedades e aplicagdes
muito semelhantes, cujo diferencial, basicamente esta no intervalo de temperatura onde cada

qual pode ser empregado.

Cheng et al (2011), apresentou em seu trabalho os efeitos mecanicos e quimicos da
utilizacdo de residuos de 1a de rocha em compositos de cimento Portland. Os autores
empregaram o residuo, previamente utilizado como material de isolamento térmico, como um
substituto dos agregados graudos e miudos, e avaliou os efeitos na resisténcia mecanica, por
ensaios de compressdo simples, tragdo na flexdo, absorcdo e resistividade. Os resultados
obtidos por Cheng et al (2011), indicam uma melhora na resisténcia a compressdo simples, a
abrasdo, resisténcia a tracdo na flexdo e potencial dalcali reatividade. A melhora no
desempenho foi atribuida a uma possivel atividade pozoldnica, analisada, utilizando
microscopia eletronica de varredura (MEV), e ao fato do residuo atuar como fibra de reforco,

inibindo propagacao e “grampeando” as fissuras.



Lin et al (2013), que em seu trabalho dé continuidade ao estudo proposto por Cheng et
al (2011), avaliaram a influéncia da utilizacao de residuos de 13 de rocha na microestrutura e
macroestrutura de argamassas de cimento Portland, apontando em seus resultados uma
melhora nas caracteristicas das argamassas. Os autores utilizaram métodos de compressao
simples, teste rapido de penetracdo de cloreto, difragdo de raios X (DRX), andlise
termogravimétrica (TGA) e microscopia eletronica de varredura (MEV), indicaram que a
incorporacdo da 13 de rocha provocou uma diminui¢do na quantidade de hidroxido de calcio
(Ca(OH),) remanescente na argamassa de cimento Portland, diminuiu a penetragdo de
cloretos e provocou uma melhora na resisténcia a compressao simples ap6s 90 dias. A partir
destes resultados concluiu-se que o emprego do material em conjunto com cimento Portland

promoveu a reagdo pozolanica.

Fontes et al (2014), propos a utilizagdo de residuos de 13 de rocha e 13 de vidro, pds
processada, na produ¢do de matrizes de cimento Portland e matrizes compostas de cimento
Portland e cal. Os residuos foram empregados pelo autor como adi¢do, em distintos teores, €
como substituicdo, parcial e total, da cal. Dentre as analises de caracterizacdo propostas pelo
autor, vale destacar os resultados obtidos pela andlise quimica por fluorescéncia de raios X
(FRX) conforme Tabela 2.2 a seguir. Fontes et al (2014) indicou em seus resultados que as
argamassas com adicdo e substituicdo da cal apresentaram em geral um aumento da
trabalhabilidade, resisténcia a compressao simples e tracdo na flexdo. O autor concluiu a
viabilidade técnica da utilizagdo dos residuos, 13 de rocha e 13 de vidro, como adig¢do ou
substitui¢do a cal para produgdo de argamassas, destacando que os resultados obtidos para a 12

de rocha se mostraram melhores que os resultados obtidos para a 13 de vidro.

Tabela 2.2: Composi¢do Quimica Residuo de La de Rocha por FRX (Fonte: Fontes et al, 2014).
SiO, ALO; Fe,O0; MgO  CaO K,0 TiO,
(%0) (%0) () (o) (%) (%0) (%0)
LadeRocha 30,5 7,1 22,6 3 26,8 1,4 5,5

Elementos

Na literatura pesquisada, foi encontrado um niimero consideravelmente pequeno de
pesquisas ou estudos relacionados a aplicacdo de residuos de 13 de rocha em materiais para
construcdo civil. Portanto o conhecimento de suas caracteristicas, influéncias em compositos

de cimento Portland e comportamento ainda ¢ escasso.



2.2 Fibra de Vidro

Segundo Neto (2006), a fibra de vidro ¢ a fibra mais utilizada em compositos com
matriz polimérica, devido a suas caracteristicas, tais como, baixo custo, alta resisténcia a
tracdo e grande inércia quimica. As desvantagens deste tipo de fibra estdo relacionadas ao seu
baixo modulo de elasticidade e fadiga quando agregada a compdsitos. Podem ser produzidas

em forma de filamentos continuos ou fibras picadas.

A composicao quimica das fibras de vidro comerciais segue conforme Tabela 2.3.

Tabela 2.3: Composi¢do Quimica Fibra de Vidro Comercial (Fonte: Neto, 2006).

Elementos | Si0: AlLO, B,03 MgO Ca0 Na,0
(%) (%) (%) (%) (%) (%)
Vidro E 55,2 14,8 73 33 18,7 i
Vidro C 65 4 74 3 14 8,5
Vidro S 65 25 i 10 i i

Diversas pesquisas utilizando as fibras de vidro comerciais relataram problemas
quando as mesmas sdo utilizadas em compdsitos de matriz cimenticia. Majumdar et al(1974)
e Enfedaque et al (2010), relataram a deterioragdo dos compositos devido ao fendmeno da
corrosdo das fibras de vidro sob o efeito do ambiente alcalino da matriz, provocado pela
presenga do CH. Com o objetivo de solucionar este problema, foi desenvolvida a fibra alcali
resistente (PROCTOR et al, 1980), porém a fragilizacdo do compodsito ndo foi completamente
solucionada, e atualmente este fendmeno ¢ conhecido como “static fatigue process”. Este
fendmeno de fadiga, responsavel pela fragilizacdo das fibras e consequentemente do
composito de cimento Portland, ¢ ainda foco de diversas pesquisas e estudos (PURNELL et

al, 2001).

Segundo Enfedaque et a/ (2015), a utilizagdo de compodsitos com fibra de vidro com
finalidade estrutural ¢ limitada devido as mudangas nas caracteristicas mecanicas ao longo do
tempo. Apos um tempo, a fibra de vidro eventualmente se torna um material fragil e perde sua
capacidade de oferecer ductilidade ao composito. Alguns trabalhos avaliaram o uso de

aditivos quimicos na matriz cimenticia, como metacaulim, de modo a amenizar os efeitos



provocados pela reagdo entre a fibra de vidro e o cimento Portland, entretanto ainda sem

resultados definitivos (MARIKUNTE et al,1997; ENFEDAQUE et al, 2010).

Okada et al (2013), avaliou a utilizagdo de residuos de fibra de vidro pds-processado
como adi¢do e/ou agregado em matrizes cimenticias. O residuo de fibra de vidro pos-
processado foi utilizado como incorporagdo em argamassa de assentamento e revestimento, e
submetido a ensaios de resisténcia mecanica, compressao e tragdo na flexdo , consisténcia,
capilaridade e densidade. Os resultados encontrados pelo autor indicaram que a substitui¢ao
da cal pelo residuo de fibra de vidro promove uma melhor trabalhabilidade, ganho de
resisténcia para compressdo simples e tracdo e, um decréscimo na densidade e capilaridade.
Baseado nos resultados obtidos da substitui¢do total da cal, o autor sugere que a cal e o

residuo processado ndo possuem uma boa interagdo na matriz cimenticia.

2.3 La de Vidro

Segundo Borges (2007), a 1a de vidro ¢ constituida de finas fibras de vidro, com
didmetro de aproximadamente 3um a 6um e com comprimento variado, utilizando resinas
sintéticas como aglomerantes. Devido a suas caracteristicas fisicas e quimicas ¢ largamente
utilizado pela indistria, residéncias e espagos comerciais como material de isolamento

acustico e térmico.

A composi¢ao quimica da 13 de vidro comercial ¢ apresentada na Tabela 2.4 a seguir.

Tabela 2.4: Composi¢do Quimica La de Vidro Comercial (Fonte: Alves, 2008).

Si0, Al0, Fe,0; MgO Ca0 Na,0 TiO,
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
LadeVidro 34,0-730 29-145  03-4 30-55  60-220 120-154 01-08

Elementos

Evangelista (2011), em seu estudo citou os problemas relacionados a corrosdo das
fibras de vidro frente a0 meio alcalino das argamassas e concreto, como citado previamente
por Majumdar (1974), Enfedaque (2010) e Proctor (1980), tendo em vista que as 13s de vidro

sdo constituidas de fibras de vidro mais aglomerante de resina sintética.



Conforme apresentado por Evangelista (2012), foi realizada a avaliagdo preliminar da
atividade pozolanica de residuos de 1a de vidro e 18 cerdmica. Utilizando os métodos
normativos de indice de atividade pozolanica com cimento Portland (ABNT NBR 5752:1992)
e indice de atividade pozolanica com cal (NBR 5751:1992), o autor encontrou resultados com
valores abaixo dos valores normativos, requisitos fisicos para classificagio como material
pozolanico. Entretanto, os resultados, segundo Evangelista (2012) sdo inconclusivos devido

as idades utilizadas para os testes.

Borges (2007), estudou o emprego de residuos de 13 de vidro através da incorporacao
em matriz de concreto, utilizando ensaios de resisténcia a compressdo, tracdo na flexao,
abatimento ¢ moddulo de elasticidade. O autor avaliou as influéncias da incorporagdo do
residuo nas propriedades fisicas e mecéanicas do concreto. O autor concluiu que a adi¢do do
residuo de 13 de vidro ao aglomerante promoveu um ganho de trabalhabilidade, e uma

resisténcia média a compressao simples inferior ao do concreto de referéncia.

Fontes (2014), em seu trabalho, previamente citado no sub-topico 2.1, promoveu a
analise quimica do residuo de 1a de vidro por fluorescéncia de raios X (FRX), conforme

apresentado na Tabela 2.5 a seguir.

Tabela 2.5: Composicdo Quimica Residuo de La de Vidro por FRX (Fonte: Fontes, 2014).
Si0, ALO; Fe,0, MgO Ca0 K,O TiO,
(%0) (7o) () (o) (%) (%0) (%0)
Lade Vidro 24,0 7,3 35,4 1,3 24,0 1,5 34

Elementos

2.4 Cimento Portland

O cimento Portland ¢ um aglomerante hidraulico produzido pela moagem de
clinqueres, constituidos essencialmente por silicatos de célcio hidraulicos, usualmente
contendo uma ou mais formas de sulfato de calcio como adigdo (ASTM C 150, 1999). O
mercado nacional dispde de onze tipos basicos de cimento Portland, conforme Tabela 2.6,
onde sdo apresentados os tipos de cimento, respectiva nomenclatura e percentuais em massa

especificados segundo normatizacao.
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Cada tipo de cimento Portland apresentado possui caracteristicas e propriedades
distintas, como por exemplo cimento Portland pozolanico CP IV, que possui baixo calor de
hidratacdo ou o cimento Portland CP V que apresenta alta resisténcia inicial, apropriados para

diversas finalidades e aplicacdes (Associagdo Brasileira de Cimento Portland, 2002).

Tabela 2.6: Classificacdo do Cimento Portland (Fonte: ABNT NBR 5732:1991; 5733:1991;
5735:1991; 11578:1991).

Componentes (%)

Nome técnico do cimento
Classes

Portland Clinquer + Gesso Escoria Pozolana Filer Calcario
Comum (CP I) 25;32;40 100 0
Comum com adi¢ao (CPI-S) 25;32; 40 99-95 1-5 1-5 1-5
Composto com Escoria
25;32; 40 94-56 6 -34 0 0-10
(CPILE) T
Composto com Pozolana
25;32;4 4- -14 0-10
(CP11Z) 5;32; 40 94-76 0 6
Composto com Filer
25;32; 40 94-90 0 0 6-10
(CPIIF) T
Alto Forno (CP I1I) 25;32; 40 65-25 36-70 0 0-5
Pozolanico (CP IV) 25;32 85-45 0 15-50 0-5

Alta Resisténcia Inicial
(CP V-ARI)
Resistente a Sulfatos (RS)  25;32; 40 - - - -
Baixo Calor de Hidratacao
25;32: 40 - - - -
(BC) b b
Branco (CPB) Estrutural 25;32;40 - - - -

- 100-95 0 0 0-5

2.4.1 Compostos do Clinquer de Cimento Portland

O cimento Portland ¢ composto por varios compostos de calcio. Comumente, os
resultados das andlises quimicas sdo apresentadas em funcdo de oxidos dos elementos

presentes.

Na Tabela 2.7 a seguir sdo apresentados os principais O0xidos e fases do cimento

Portland (MEHTA&MONTEIRO, 2014).
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Tabela 2.7: Composi¢do Quimica do Cimento Portland (Fonte: Mehta & Monteiro, 2014).

Oxido Abreviac¢ao Compostos Abreviac¢ao
CaO C 3 CaO0. SiO, (O
SiO, S 2Ca0. Si0, C,S
AlLO; A 3Ca0. Al,O3 GA
Fe,0; F 4Ca0. Al,O;. Fe,0; C,AF
MgO M 4Ca0. 3Al,0;. SO, C,A;S
SO, S 3Ca0. 2Si0,. 3H,0 C;S,H;
H,0 H CaS0O,. 2H,0 CSH,

Segundo Taylor (1990) a alita, silicato tricalcico (C3S), ¢ um dos constituintes mais
importantes do clinquer de cimento Portland normal, representando de 50 a 70% da massa. A
alita reage relativamente rapido com a dgua e apresenta importante papel no desenvolvimento
da resisténcia mecanica do cimento. O silicato dicalcico (C,S), conhecido como belita,
representa de 15 a 30% do clinquer Portland e, como reage de forma lenta com a agua,
contribui de maneira consideravel no ganho de resisténcia mecanica em idades avangadas. Em
um ano o ganho de resisténcia proveniente da belita se compara ao ganho promovido pela

alita.

O aluminato tricalcico (C3A) se apresenta como o principal aluminato presente no
clinquer de cimento Portland, representando de 5 a 10% da composi¢do e reage de forma

imediata quando em contato com a 4gua (MEHTA&MONTEIRO, 2014).

Apesar de as ferritas de cdlcio ndo serem encontradas no clinquer de cimento, os
ferroaluminatos de célcio sdo formados, e 0 composto mais comum se apresenta como o
C4AF, correspondendo de 5 a 15% do total e possui baixa reatividade hidraulica

(MEHTA&MONTEIRO, 2014; TAYLOR, 1990).

A cal livre ¢ considerada indesejavel no clinquer Portland em quantidades a partir de
2%, e forma-se a partir da calcinacdo dos carbonatos célcicos. Quando ela ¢ hidratada pode
levar a expansdes no cimento Portland, transformando-se em CH, podendo atingir uma ordem

de 97.6% de aumento de volume (GOBBO, 2003).
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2.4.2 Hidratacao

A hidratagdo do cimento Portland ¢ um processo fisico quimico complexo com
diversos pontos ainda ndo muito claros. Segundo Mehta&Monteiro (2014), sdo apresentados
dois mecanismos de hidratacdo do cimento Portland, a hidratagdo por dissolu¢ao-precipitacao
e topoquimica. Para o mecanismo de hidratagdo por dissolugdo-precipitagdo, ocorre a
dissolugdo de compostos anidros em seus constituintes idnicos, a formac¢ao de hidratos em
solu¢do e uma eventual precipitacdo de hidratados resultantes da solucdo saturada, devido a
sua baixa solubilidade. Dessa forma, esse mecanismo visa uma total reorganiza¢do dos
constituintes compostos originais durante a hidratagdo. O segundo mecanismo ¢ o de
hidratag@o no estado sélido ou topoquimico do cimento, onde as reagdes ocorrem diretamente

nas superficies dos compostos do cimento anidro sem que 0os mesmos entrem em solucao.

No geral, os silicatos de calcio reagem com a agua formando produtos amorfos (C-S-
H) e hidréxido de célcio (Ca(OH),) cristalino. Os compostos aluminatos de célcio reagem
com o0 gesso € a agua, produzindo gradativamente, trisulfato de cdlcio hidratado (etringita),
monosulfato hidratado de célcio (AFm) e aluminatos de célcio hidratados com composi¢ao
variada (VOGLIS et al, 2001). Segundo Taylor (1990) o processo de hidratagdo do cimento
Portland acontece em func¢do do tempo, considerando que 80% do processo acontecera até o

final de 28 dias de cura e se concluird, praticamente ao final de 365 dias.

2.4.3 Compostos do Cimento Portland Hidratado

A reacdo dos aluminatos, C3A e C4AF com a 4gua ocorre de forma imediata,
promovendo a liberacdo de uma grande quantidade de calor de hidrata¢do, criando a
necessidade de um retardador, ficando atribuida essa funcdo a gipsita (CaSQy). Essa reagdo na
presenga do sulfato resulta na formagdo da etringita (C¢AS;3;H3z), que contribui para o
enrijecimento, a pega e desenvolvimento da resisténcia inicial (MEHTA&MONTEIRO,
2014).

A hidratacdo dos silicatos de célcio, alita e belita, do cimento Portland produz os
silicatos hidratados de célcio, na quimica do cimento conhecido como C-S-H. O C-S-H possui

estrutura pouco cristalina e produz um sélido poroso com caracteristicas de um gel rigido. Os
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silicatos de calcio hidratados representam de 50 a 60% do volume total de solidos presentes
na pasta de cimento e sdo responsaveis por fornecer a maior parte da resisténcia e

durabilidade ao longo do tempo (MEHTA&MONTEIRO, 2014).

O processo de hidratacao dos silicatos também origina o CH, também conhecido como
portlandita, que constitui de 20 a 25% do volume de so6lidos da pasta de cimento hidratada.
Possui pouca contribui¢do a resisténcia se comparada ao C-S-H e ¢ prejudicial a resisténcia

quimica do cimento Portland (MEHTA&MONTEIRO, 2014).

2.5 Pozolana

Segundo Massazza (1993), o termo pozolana possui dois significados diferentes, o
primeiro refere-se as rochas piroclasticas das vizinhangas de Pozzouli e das proximidades de
Roma; o segundo significado abrange todos os materiais inorganicos, naturais ou artificiais,
que na presenca de dgua reagem quando misturados com o hidroxido de célcio (Ca(OH),) ou
com materiais que liberam o CH, e assim passam por um processo de “endurecimento” ou

enrijecimento.

Os materiais pozolanicos sdo definidos como materiais siliciosos ou silico-aluminosos
que, possuem pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas que depois de finamente
divididos e na presenga de agua, reagem com CH e a partir deste efeito, forma compostos com

capacidade aglomerante (ABNT NBR 12653: 2012).

Conforme Freitas (2005), os materiais pozolanicos usualmente necessitam de algum
tipo de tratamento prévio de modo a viabilizar a sua utilizagdo, estes tratamentos variam

desde de simples moagem até tratamentos térmicos, como calcinagdo.

Na Tabela 2.8 a seguir ¢ apresentada a composi¢do quimica de algumas pozolanas
conhecidas, naturais e artificiais, onde ¢ possivel notar como caracteristica comum a todas, o

teor elevado de SiO; e ALOs.
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Tabela 2.8: Analise Quimica de Materiais Pozolanicos Conhecidos (Fonte: Massazza, 1993).

Pozzolaa §i0, ALO,  Fe,0, Ca0 MgO 80, Na,0 K,0 Ti0,

(h) (k) (h) (%) (h) (h) (h) (h) (%)

Bacoli (Naples) 53,08 1789 429 9,05 1,3 0,65 3,08 761 031
Opalina 054 10,1 42 46 2T - - -
Diatomita 86 23 18 - 0,6 - - -

Cinza Volante 41,49 2,14 9,74 948 498 1,4 0,94 212 0,84

Segundo a NBR 12653:2012 os materiais pozolanicos sdo divididos em trés classes,

segundo suas caracteristicas fisicas e procedéncia, como apresentado na Tabela 2.9 a seguir.

Tabela 2.9: Classe das Pozolanas (Fonte: ABNT NBR 12653:2012).
Classificacao das pozolanas

Classe N Pozolanas naturais e artificiais.
Classe C Cinza volante, produzida da queima de carvao mineral.
Classe E Qualquer pozolana que difira das classes anteriores.

Os materiais pozolanicos devem estar de acordo com alguns requisitos fisicos,
conforme sua classe, como apresentado na Tabela 2.10 abaixo. Esses requisitos fisicos
apresentados, sdo exigéncias utilizados para ensaios de resisténcia mecanica e caracterizagao

fisica do material a avaliar (ABNT NBR 12653 : 2012).

Tabela 2.10: Requisitos Fisicos dos Materiais (Fonte: ABNT NBR 12653 : 2012).
Classe do material

N C E

Propriedades

Material retido na peneira com abertura
de malha de 45um

[Indice de atividade pozolanica: |
- Com cimento aos 28 dias, em relagao > 75% > 75% > 75%

ao controle

<34% <34% <34%

- Com a cal aos 7 dias > 6 MPa > 6 Mpa > 6 Mpa

- Agua requerida <115% <110% <110%
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2.5.1 Reacao Pozolanica

Segundo Roszczynialsky (2002), a aplicabilidade dos materiais pozolanicos como
adi¢des em tecnologia do concreto ¢ determinada pela atividade pozolanica. Nas pastas de
cimento, a silica ativa se dissolve e precipita na forma de silicatos hidratados de célcio (C-S-
H) e a quantidade de hidroxido de célcio (Ca(OH),) diminui devido ao consumo dos ions de

calcio pela silica adicional.

Massazza (1993), utiliza o termo reagdo pozolanica para se referir a todas as reagdes
que ocorrem entre os constituintes ativos da pozolana, hidroxido de calcio (Ca(OH),) e dgua.
A avaliagdo do progresso da reacdo pozolanica ¢ comumente avaliado pela diminui¢do da

concentracdo de Ca(OH); livre no sistema (MASSAZZA, 1993).

Para melhor compreender a reag@o pozolanica ¢ valido analisar a reacdo que ocorre no
cimento Portland comum e no cimento Portland pozolanico como apresentado nas Equagao

2.1 e Equagdo 2.2 a seguir:

Cimento Portland

rapido
C:S+H — C—S—H+CH
2.1)

Cimento Portland Pozolanico

lento
Pozolana+ CH+H — C—-—S—H
(2.2)

Onde:

Cs3S : Silicatos tricalcico;

H: Agua;

C-S-H: Silicatos hidratados de calcio;
CH.: Hidroxido de calcio.
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Um dos efeitos provocados pela reagdo pozolanica liberar C-S-H de forma mais lenta

que o liberado pela hidrata¢ao do clinquer Portland, ¢ exemplificada na Figura 2.1 a seguir.

Na Figura 2.1 (a) € possivel notar a agregacao de particulas de C-S-H (A), os produtos
cristalinos hexagonais CH (H) e as cavidades capilares ou vazios (C). Na figura 2.1 (b) do
cimento Portland pozolanico, comparada ao cimento Portland comum, mostra que os vazios
capilares sdo preenchidos e os cristais de CH consumidos pelo gel de C-S-H adicional da
reacdo pozolanica. Logo, além do gel de C-S-H adicional e o consumo do CH, a reacdo lenta

promove um refinamento dos poros da estrutura (MEHTA&MONTEIRO, 2014).

(a) (b)
Figura 2.1: Modelo de Microestrutura (a) Pasta de Cimento Portland Hidratada (b) Pasta de Cimento
Portland Pozolanico (Fonte: Mehta&Monteiro, 2014).

De acordo com Mehta&Monteiro (2014) as consequéncias técnicas da utilizagdo de
cimentos pozolanicos sdo resultantes principalmente de trés caracteristicas da reagdo
pozolanica. A primeira ¢ a liberagdo de calor e ganho de resisténcia que ocorrem de forma
lenta, devido a reagdo pozolanica ser geralmente uma reagdo lenta, segunda como a reagao
consome o CH, isso promove um ganho de durabilidade da pasta hidratada frente a ambientes
acidos e terceira, os produtos da reagdo sdo eficientes no refinamento do poros e do tamanho
do grdo, promovendo assim um ganho de resisténcia e aumento da impermeabilidade do

sistema.
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2.5.2 Fatores que Influenciam a Atividade Pozolanica

Massazza (1993), divide os fatores que influenciam a atividade pozolanica em duas
categorias: fatores que influenciam a quantidade de CH combinado e os fatores que
influenciam a velocidade de combinagdo. A quantidade de CH combinada depende
essencialmente da natureza e quantidade das fases ativas, a quantidade de SiO; e a relagao
hidréxido de célcio-pozzolana na mistura. Enquanto que, a velocidade de combinagdo esta

relacionada com a area superficial especifica e temperatura de cura.

Os materiais pozolanicos apresentam em sua composi¢do quimica teores elevados de
silica e alumina, sendo que o componente principal da silica ativa ¢ a silica (SiO,), sendo ela
um dos fatores mais importante na reatividade da pozolana. Citando como exemplo o
metacaulim, que possui teores aproximados de 40% e 52% de alumina e silica
respectivamente, que € classificado como pozolana de alta reatividade (NITA, 2007; ROCHA,
2005).

Para a cinza da casa de arroz, Cordeiro et al (2011) avaliaram a rela¢do entre o
tamanho da particula, 4rea superficial especifica e a atividade pozolanica. A relagdo tamanho
da particula e atividade pozolanica se mostra inversamente proporcional, quanto maior a
particula menor sua reatividade. Para a area superficial especifica a relagdo se mostra
diretamente proporcional, quanto maior a area superficial maior sua reatividade. Confirmado

por Massazza (1993), a relagdo entre a reatividade e area superficial do material.

A Figura 2.2 a seguir, mostra claro a importancia e efeito da area superficial na
reatividade do material, quanto maior a 4rea superficial especifica do material maior sera sua

reatividade pozolanica.
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Figura 2.2 : Relagdo Entre Area Superficial Especifica e Reatividade da Pozolana (Fonte: Massazza,

1993).

Mirzahosseini et al (2014) investigando os efeitos da temperatura de cura na
reatividade pozolanica de pé de vidro, concluiu que as amostras que passaram por cura em
temperaturas mais elevadas, maiores que 50°C, apresentaram atividade pozolanica, enquanto
que curas a temperaturas mais baixas ndo apresentaram atividade pozolanica. A relagdo entre
temperatura e reatividade ¢ apresentada na Figura 2.3, onde, confirmando os resultados
anteriores, ¢ clara a influéncia da temperatura de cura sobre a reatividade do material

pozolanico. A atividade pozolanica aumenta com o aumento da temperatura de cura

(MASSAZZA, 1993).
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Figura 2.3: Relag¢do Entre a Temperatura de Cura e a Reatividade da Pozolana (Fonte: Massazza,
1993).

2.6 Cimentos Pozolanicos

Um aglomerante hidraulico que ¢ produto da mistura homogénea de materiais
pozolanicos e cimento Portland, que podem ser moidos em conjunto ou separados, ainda
podendo ser adicionado certos teores de sulfato de célcio e materiais carbondaticos durante o

processo de moagem (ABNT NBR 5736, 1991).

Massazza (1993), acrescenta, dividindo em dois, os tipos de cimento com adi¢do de
pozolana e definindo-os como: cimento pozolanico, como cimento Portland misturado com
pozolana que, se disperso em agua e mantido a certas condigdes, eventualmente produz uma
solu¢do insaturada com CH. Inversamente, cimento com pozolana nao obedece esta condicao,
tendo em vista que a quantidade de pozolana ¢ insuficiente, em quantidade e qualidade, para

se combinar com o CH liberados pelos silicatos de célcio hidratados.

O cimento Portland composto com pozolana pode ser utilizado em obras de concreto
simples, armado, elementos pré-moldados, protendido e artefatos de cimento, porém sao
especialmente indicados em obras expostas a agdo de agua corrente e a ambientes agressivos.
Seu emprego também ¢ recomendado quando se trata de grandes volumes de concreto, pois

este tipo de cimento Portland minimiza o gradiente térmico na estrutura (PILAR, 2012).
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2.6.1 Hidratacao

Segundo Massazza (1993), o clinquer do cimento e as pozolanas possuem diferentes
processos de reagdo e reagem em diferentes tempos. O autor relata que a adi¢do de pozolanas,
naturais e silica fume, acelera a hidratagdo inicial do clinquer contido no cimento, porém o
progresso da hidratagdo em cimentos pozolanicos ndo pode ser expresso em fungdo da
quantidade de CH como feito em cimentos Portland, uma vez que a quantidade do mesmo ¢

resultado de trés fendmenos concordantes:

* Aceleracdo da hidrolise dos silicatos de calcio do clinquer;
* Reacdo pozolanica;

* Modifica¢des na composi¢ao das fases hidratadas.

Kaminskas et al (2015), avaliando a influéncia de aditivos artificias na hidratagdo do
cimento Portland, utilizando residuo de silica gel como substitui¢do parcial do cimento, e
constata que a pozolana provoca um atraso na hidratacdo inicial do cimento e nas reacgdes
entre as camadas profundas das particulas dos silicatos de calcio e 4gua. Ao mesmo tempo

ocorre uma aceleragdo da hidratacdo dos aluminatos.

Quanto aos efeitos do emprego de pozolanas sobre os processos de hidratacdo do
cimento Portland, existem diversas divergéncias, cada tipo de pozolana provoca um efeito
diferente sobre o processo. Taylor (1990) cita que a silica ativa acelera a hidratacao do silicato
tricacico (C;S), enquanto Fajun et al (1984) relata que a cinza volante além de retardar a

hidratacdo do CsS age também como retardador do aluminato tricalcico (C;A).

2.6.2 Compostos do Cimento Pozolanico Hidratado

Segundo Massazza (1993), os produtos formados na reacdo pozolanica sdo
basicamente os mesmos compostos que sdo formados na hidratacdo do clinquer de cimento
Portland. As diferencas sdo minimas e, em geral, afetam mais a questdo quantidade do que a

natureza das fases.
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Devido a reagdo pozolanica, a quantidade de CH das pastas de cimento Portland
pozolanico sdo sempre menores que na pasta de cimento de referéncia, mas no primeiro més,
a quantidade de CH ¢ mais ou menos equivalente ao que ¢ formado no cimento Portland
multiplicado pelo fator de dilui¢cdo. O fator de diluicdo leva em consideragdo o percentual de
substitui¢do do cimento pela pozolana, para fins de calculo da quantidade de CH efetivamente
consumida pela atividade pozolanica (MASSAZZA, 1993; MEHTA&MONTEIRO, 2014;
PICANCO, 2014).

2.6.3 Durabilidade

Segundo Massazza (1993) e Mehta&Monteiro (2014) os cimentos pozolanicos, se
comparados ao cimento Portland comum, apresentam uma durabilidade superior a sulfatos,
lixiviacdo, cloretos e a agregados reativos, devido as caracteristicas da reacdo pozolanica e

consumo de hidroxido de calcio (Ca(OH),).

Mehta&Monteiro (2014), atribuem esta melhora frente aos sulfatos como um produto
da redu¢do do CH na pasta e na maior impermeabilidade da pasta de cimento hidratada.
Massazza (1993) acrescenta que a quantidade de aluminatos tricalcico (Cs3A) contida no

clinquer de cimento Portland ¢ diluida pela pozolana..

O efeito de lixiviagdo diminui com o aumento da taxa de pozolana/clinquer, devido a
trés fatores: primeiro devido a baixa concentragdo de CH, segundo a maior concentracdo dos
silicatos de célcio e aluminatos na forma de gel e finalmente sua permeabilidade reduzida, se

comparado com o cimento sem adi¢do de pozolana (MASSAZZA, 1993).

Segundo Massazza (1993), a melhora apresentada para a reacdo alcali agregado dos
cimentos pozolanicos ainda ndo possui explica¢do. Entretanto, ¢ suposto que a presenga de
CH ¢ fator determinante para esta reagdo. Mehta&Monteiro (2014), acrescenta que o gel C-S-
H, com relagdo calcio/silica (C/S) baixo, proveniente da reagdo pozolanica pode absorver

parte dos alcalis.
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2.6.4 Resisténcia Mecanica

A pozolana comega a reagir tardiamente com o hidréoxido de calcio (Ca(OH),) e
portanto, pelo menos inicialmente, se comporta como um agente diluidor inerte no cimento
Portland. Devido a reagdo mais lenta da pozolana, a substituicdo do cimento provoca uma
perda de resisténcia em curtas idades, entretanto em idades avangadas a diferenca entre a
pasta com substitui¢do e a pasta de controle diminui, podendo ainda se transformar em ganho
de resisténcia. O ganho de resisténcia final se deve ao refinamento dos poros e ao aumento
dos silicatos hidratados de céalcio (C-S-H) e outros produtos de hidratacdo (MASSAZZA,
1993; MEHTA&MONTEIRO, 2014).

Picanco (2014) avaliando a atividade pozolanica de arenito zeolitico como substituicao
ao cimento Portland, realizou ensaios de compressao simples a idades de 7 e 28 dias. Para
todas as amostras, os valores sdo sempre inferiores ao da amostra de referéncia, confirmando

a caracteristica da pozolana de ganho lento de resisténcia.

Massazza et al (1979) apud Netto (2006), concluiu em seus trabalhos que, para idades
iniciais de hidratagdo, o concreto de cimento Portland com pozolana apresenta resisténcias
inferiores ao concreto de referéncia. Porém, em idades avangadas a resisténcia final do
cimento com pozolana podem ser superiores ao cimento de referéncia, dependendo de fatores

como qualidade e quantidade de pozolana adicionada.

2.7 indice de Atividade Pozolanica

De acordo com Silva (2011), existem variados métodos para determinar o indice de
atividade pozolanica (IAP), por meio de ensaios de resisténcia mecanica ou ensaios quimicos.
Frias et al (2005) cita que a avaliacdo da atividade pozolanica tem sido objetivo de diversas
pesquisas, e estes métodos de avaliacdo podem ser subdivididos em métodos indiretos e

diretos.
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2.7.1 Métodos Diretos de Avaliacio da Atividade Pozolanica

Os métodos diretos sdo baseados na avaliagdo da quantidade de hidréxido de calcio
(Ca(OH);) que ndo reagiu. Dentro dos métodos diretos temos as analises térmicas

(TG/DTA/DSC) e analise por difragio de raios X (DRX) (FRIAS ez al, 2005; SILVA, 2011).

2.7.1.1 Determinacio da Atividade Pozolanica pela Analise Térmica

Segundo Silva (2011), a termogravimétria (TG) ¢ um método amplamente utilizado
para avaliar e medir as fases contidas na pasta de cimento endurecida, levando em
consideracdo que os produtos da hidratacdo do cimento Portland sofrem uma perda de 4gua

em intervalos de temperatura especificos.

A andlise térmica, termodiferencial (DTA) e termogravimétrica (TG), ¢ um dos
melhores métodos para avaliar a atividade pozolanica. Através do método ¢ possivel
determinar a quantidade de CH na pasta de cimento, conhecido que sua redugdo ¢ um

resultado da atividade pozolanica (ROSZCZYNIALSKI, 2002; TAYLOR, 1990).

Segundo Roszczynialski (2002), a andlise térmica visa avaliar o decréscimo da
quantidade de CH na pasta em relacdo a pasta de referéncia, sem adi¢do de pozolana, sabendo
que o CH sofre uma decomposic¢ao no intervalo de 450 a 550°C. O intervalo de decomposi¢ao

do CH ¢ apresentado na Figura 2.4 e na Figura 2.5 a seguir:
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Figura 2.4: Curva Termodiferencial (DTA) e Termogravimétrica (TG) para Pasta de Cimento Portland
com Idades de 1, 3, 7, 28 e 90 Dias (Fonte: Roszczynialski, 2002).
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Figura 2.5: Curva Termodiferencial (DTA) e Termogravimétrica (TG) para Pasta de Cimento Portland
com Substituicdo de 45% do Cimento por Pozolana com Idades de 1, 3, 7, 28 e 90 Dias (Fonte:
Roszcezynialski, 2002).

Na faixa cinza ¢ destacado o intervalo onde ocorre a decomposicio do CH

(ROSZCZYNIALSKI, 2002), utilizando duas pastas de cimento, uma de referéncia, sem
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adi¢do, e uma com adi¢do da pozolana, ¢ possivel analisar a variacdo da concentragdo do CH

remanescente, € outros componentes importantes.

Kaminskas et al (2015), analisando o processo de hidratacdo de cimento Portland com
adi¢do de pozolana, utilizou a andlise térmica simultdnea e apresentou os principais picos

endotérmicos da analise do calorimetro diferencial de varredura (DSC):

* 100 —200° C desidratacao do C-S-H e etringita;
* 450 —460° C desidratagao do CH.

Bakolas (2006), em seu estudo sobre a atividade pozolanica e caracteristicas fisico
mecanicas de pastas de cal e metacaulim, com idades de 0, 3, 7, 14, 28, 90 e 270 dias de cura,
utilizou andlises térmicas (TG/DTA), e apresentou os principais picos exotérmicos (€xo0) e

endotérmicos (endo) da analise de DTA:

* 120 - 145° C (endo) desidrata¢ao do C-S-H;

e 180 -200°C (endo) desidratacdo do C ,ASHjg (etringita);
* 490 —525° C (endo) desidratacao do CH;

e 720 —760° C (endo) descarbonatacdo do CaCOs;

* 940 -970 ° C (exo) precursor da mulita e cristobalita.

Segundo Fordham&Smalley (1985), a analise de TG do cimento Portland apresenta
sete reagdes separadas, cinco reacdes de desidratacdo, uma de De-hidroxilacdo e uma de De-
carbonatacdo. As cinco reacdes de desidratacdo estdo ligadas a dgua dos poros e a agua
estruturalmente combinada ao C-S-H. Os intervalos de decomposi¢@o apresentadas na analise

TG ocorrem nas seguintes temperaturas:

* 100° C: Desidratacao da agua dos poros;
¢ 180° C: Desidratacao do C-S-H;

* 350° C: Desidratacao do C-S-H;

*  400° C: Desidrata¢ao do C-S-H;

*  600° C: De-hidroxilagao do CH;

e 780° C: De-carbonatagdo do CaCOs.
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Utilizando os resultados apresentados pela andlise termogravimétrica diferencial
(DTG) Bakolas (2006), avaliou a quantidade de perda de massa atribuida a agua

quimicamente ligada, segundo Equagao 2.3.

(H)t.ch.b = (H)CSH + (H)str.+mca + (H)r.ch.b
(2.3)

Onde:

(H):.cnp - Total de agua ligada quimicamente, calculada na faixa de 100 — 460°C;

(H)csy - A'gua quimicamente ligada do C-S-H, calculada na faixa de 100 — 160°C;

(H)str. + mea - A'gua quimicamente ligada da stratlingita e monocarboaluminato,
calculada na faixa de 160 — 230° C;

(H),.cnp - Agua quimicamente ligada residual, calculada na faixa de 230 — 460°C.

Ainda utilizando os dados provenientes do DTG, e a Equagdo 2.4 a seguir, ¢ obtido o

percentual de CH consumido no sistema (PAYA, 2003 apud BAKOLAS, 2006).

(CH)o — (CH),
(CH)o

(CH)(Cons.) (%) =100.

(2.4)

Onde:

(CH) (cons.)(%0): Hidroxido de calcio consumido, em porcentagem, a uma idade
especifica;

(CH)y : Quantidade de hidroxido de calcio inicial;

(CH), : Quantidade de hidroxido de calcio na pasta em uma idade especifica.

El-Jazairi’s et al (1980), avaliando os efeitos da idade e relacdo 4gua/cimento sobre os
produtos de hidratacdo de pasta de cimento Portland, apresentou uma férmula para determinar

a quantidade de Ca(OH), pela perda de massa, conforme Equagao 2.5 a seguir.
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411 ( Ca(0H);) + 1.68 (CaCOs)

Wch Wh

X 100%

(2.5)

Onde:

Wech: Quantidade de hidroxido de calcio (%),

Wb: Quantidade final da Amostra (g);

4.11: Fator de conversdo para taxa molar do CO; para Ca(OH),,
1.68: Fator de conversdo para taxa molar da H>O para Ca(OH)..

2.7.1.2 Determinacio da Atividade Pozolanica por Difracio de Raios X

Segundo Lea (1996) apud Nita (2006), para avaliar o efeito das pozolanas no consumo
do hidroxido de calcio (Ca(OH),), ¢ necessario observar a evolugdo nas intensidades
respectivas aos picos da portlandita no cimento. Os principais picos se mostram nos angulos
20 do difratograma em 18,089°, 34,089°, 47,124° e 50,795°. Do mesmo modo, a avaliacdo da
hidratacdo do cimento Portland ocorre pela avaliagio da quantidade de CH, porém ao

contrario da atividade pozolanica, ¢ avaliado o aumento de sua quantidade.

Voglis et al (2001), avaliou os produtos de hidratacdo do cimento Portland com adicao
de cinza volante, pozolana natural, escoria e calcario por meio da DRX. Os autores relataram
que os principais produtos de hidratacdo detectados ndo se mostraram diferentes, quando
comparados com o cimento Portland comum e compositos de cimento Portland.

Apresentaram apenas alteragdes nas intensidades relativo ao hidréxido de calcio (Ca(OH),).

A Figura 2.6 apresenta difratogramas do cimento anidro e do cimento hidratado
(FANG et al, 2015). Em seu trabalho Fang et al (2015) realizou uma andlise quantitativa de
DRX de pastas de cimento Portland com 28 dias cura, utilizando 10% 6xido de zinco (ZnO)

como padrdo interno e radiacao de Cu Ka.
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Figura 2.6: Difratograma de Raios X de Cimento Portland (a) Anidro (b) Hidratado (Fonte: Fang,
2015).

Segundo Silva (2011), a DRX ¢ utilizada com frequéncia de forma qualitativa, apenas
identificando as fases e suas respectivas intensidades. Com a evolu¢do da computagdo nas
ultimas décadas, as andlises de carater quantitativo, utilizando o Método de Rietveld (1969)

tiveram um grande crescimento.

Young (1993) e Gobbo (2003), citam o principio do método proposto por Rietveld
como a comparacao entre o espectro real da amostra, com o espectro tedrico simulado a partir
da mistura hipotética das fases. E essa comparacdo ¢ feita ponto a ponto e os ajustes, nas
diferengas encontradas, feitos pelo método dos minimos quadrados. Para realizacdo do
método ¢ necessario dados difratométricos de qualidade e um bom conhecimento das fases

componentes da mistura.

A qualidade final do processo de refinamento ¢ avaliada por meio de indicadores
estatisticos numéricos, apresentados durante e no final do refinamento. Do ponto de vista
matematico, os indices de Rwp e GOF (goodness off fit) sdo os melhores indicativos do
processo, tendo na pratica valores abaixo de quinze e cinco, respectivamente, como valores de

um refinamento otimizado (GOBBO, 2003).
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Pesquisas e estudos tem aplicado o método de Rietveld em associagdo com a DRX na
avalicdo da atividade pozolanica de duas formas distintas, quantificando a fase amorfa das
amostras de pozolana e os produtos de hidratacdo do cimento Portland. A quantificacdo da
fase amorfa ¢ utilizada para avaliar a influéncia de processos de beneficiamento, como
moagem e calcinagdo, sobre a estrutura das amostras (SILVA, 2011; CORDEIRO et al,
2009). Alguns autores ja utilizam a quantificagdo por Rietveld para avaliar diretamente a
quantidade de CH e CC3 presente no cimento Portland com adi¢do da pozolana, o que muitas
vezes era feito somente pela avaliacdo visual das intensidades dos picos referentes aos

mesmos (WU YAO, 2012; CALLIGARIS et al, 2015; SILVA, 2011).

2.7.2 Métodos Indiretos de Avaliacao da Atividade Pozolanica

Os métodos indiretos sdo baseados em ensaios mecanicos ou parametros, tais como
tamanho das particulas e composi¢ao quimica, que influenciam na atividade pozolanica, como
pode ser citado os métodos de ensaios mecanicos normatizados e condutividade elétrica

(FRIAS et al, 2005; SILVA, 2011).

2.7.1.1 Condutividade Elétrica

Um método indireto e rapido onde a avaliagdo da atividade pozolanica do material, ¢
dada pelas medidas da variagdo da condutividade elétrica de uma solugdo saturada de
hidroxido de céalcio (Ca(OH),). Com a adi¢ao de 5,0 g do material, a avaliar, em solug¢ao
saturada, ocorre um decréscimo da condutividade elétrica da mesma, devido a menor

quantidade de ions Ca®" e (OH), durante o periodo de 120 segundos.

Utilizando os valores provenientes dessa variagdo foi proposto um indice de atividade
pozolanica, classificando o material em trés grupos conforme Tabela 2.11 a seguir (LUXAN

et al, 1989).
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Tabela 2.11: Valores e Classificacdo da Pozolana pela Condutividade Elétrica (Fonte: Luxan, /989).

Variagdo Condutividad
Classificacio do Material | o0 ~onautvicade

(mS/cm)
Nao Pozolanico <04
Médio Pozolanico 04<x<1,.2
Boa Pozolanicidade >1,2

Segundo Silva (2011), a variagdo na condutividade pode estar relacionada a
possibilidade de os fons de Ca®" estarem apenas sendo atraidos para a superficie das particulas
do material, e assim ndo acontecendo de fato a atividade pozolanica do material. Nao
ocorrendo a reagdo entre os ions ¢ a silica e alumina amorfas, o decréscimo da condutividade
ocorreria em fungdo da area superficial das particulas e ndo da quantidade de material que

reagiu.

Budak et al (2010), avaliou a atividade pozolanica de argamassas de cal provenientes
de diferentes constru¢des utilizando o método da condutividade elétrica (mS/cm), proposto
por Luxén et al (1989). Encontrando a varia¢do das amostras em um intervalo de 1,71 a 7,23
mS/cm, sendo medido o decréscimo de condutividade elétrica no intervalo de 120 segundos, o

autor concluiu que todas suas amostras classificaram-se como boas pozolanas.

2.7.2.2 Resisténcia Mecanica

Segundo Nita et al (2007), um grande nimero de métodos para avaliacdo da atividade
pozolanica focam no desenvolvimento da resisténcia mecanica ao longo do tempo. Estes
métodos possuem como pontos vantajosos a sua facil execucdo e custo relativamente baixo se
comparado com métodos diretos. O grande ponto negativo estd na impossibilidade de avaliar

se o ganho de resisténcia ¢ consequéncia de efeito fisico ou quimico da pozolana.

A ABNT possui duas normas baseadas na resisténcia mecanica, onde a atividade
pozolanica ¢ avaliada por meio de ensaios de compressdo simples de argamassas de cimento
Portland ou Cal (NBR 5751:1992; NBR 5752:2014). O indice de atividade pozolanica ¢
obtido através da relacdo entre a resisténcia da argamassa com adi¢cdo de pozolana e uma
argamassa de controle, no caso da avaliagdo com cimento Portland, e para avaliagdo com a

cal, se da por meio do resultado médio obtido do ensaio de compressao simples.
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Utilizando este método indireto ¢ possivel avaliar, por meio da evolucdo da resisténcia
mecanica, o teor 6timo da pozolana em fun¢do da maxima resisténcia a compressao. Porém a

NBR 5751:1992 e a NBR 5752:2014, utilizam quantidade fixas para todos os materiais que
serdo ensaiados (NITA et al, 2007).
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3. MATERIAIS E METODOS

O programa experimental adotado neste trabalho foi subdividido em trés etapas.
Inicialmente ocorreu o beneficiamento dos residuos de 132 de rocha (RLR), de fibra de vidro
(RFV) e 1a de vidro (RLV); ap6s o beneficiamento os mesmos foram submetidos a
caracterizagdo (quimica, fisica, morfolégica e mineraldgica); finalmente, a investigacao

acerca do potencial para atividade pozolanica desses materiais.

3.1 Primeira Etapa: Beneficiamento

Todos os residuos utilizados no trabalho, RLR, RFV e RLV foram fornecidos pela
mineradora Cia. Vale do Rio Doce, especificamente do Complexo de Tubarao localizada na
Grande Vitoria, Espirito Santo, Brasil. Os residuos atualmente sdo estocados em células e

monitorados, a Figura 3.1 a seguir apresenta os materiais RLR, RFV e RLV sem

beneficiamento.

(a) S0 ©
Figura 3.1: Amostras de (a) La de Rocha (b) Fibra de Vidro (c) La de Vidro (Fonte: Autor).

A metodologia utilizada para o beneficiamento dos matérias ¢ apresentada na Figura
3.2, onde as atividades desenvolvidas foram organizadas para o melhor entendimento do
processo. O beneficiamento dos residuos possui diferengas entre os mesmos, devido ao
formato e caracteristicas dos materiais, todas as amostras coletadas e utilizadas foram

cominuidas em sua totalidade. Esta etapa de processamento dos residuos possuiu como
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objetivo principal a cominuicdo dos residuos de modo a obter tamanhos de particulas

inferiores a 45um, segundo recomendacdo da ABNT NBR 12653: 2012.

Residuos

Lade Lade Fibra de
Vidro Rocha Vidro

Triturador

Triturador I
| Estufa

Estufa I
Moinho de

I Facas

Moinho
Horizontal

Moinho
Horizontal

|

Moinho
Alta
Eficiéncia

Peneira

Figura 3.2: Organograma do Beneficiamento dos Residuos (Fonte: Autor).

As etapas de beneficiamento dos residuos foram realizadas, em sua maioria, no
Laboratério de Materiais para Construcdo Civil, Universidade Federal de Ouro Preto,

conforme os seguintes passos:

* Primeiro etapa do beneficiamento, todos os residuos passaram por moagem em

triturador, modelo Shereder, em Contagem/Betim — MG.

* Segunda etapa, todos os residuos passaram por inspe¢do visual para retirada de partes
metalicas. Logo em seguida colocados em estufa a temperatura de 110° C por 24 horas

até a constancia de massa.



34

* O processo de moagem laboratorial foi realizada de duas formas diferentes:

o Os residuos RLR e RLV foram moidos em moinho de bolas horizontal
(Marconi), utilizando 35 esferas de ago inoxidavel (32mm de diametro)

durante 30 minutos, 500g por tempo de moagem.

o O residuo RFV , primeiramente foi cominuido em um “moinho de facas”
adaptado (Phillips), 30 minutos 650g por tempo de moagem. Apds esta etapa,
o material foi moido no moinho de bolas horizontal (Marconi), utilizando jarro
e 35 esferas de aco inoxidavel (32mm didmetro) durante 30 minutos, 500g por
tempo de moagem. E finalmente, o material foi moido em moinho de alta
eficiéncia (Retsch PM100), utilizando jarro e 54 esferas de ago inoxidavel
(32mm didmetro e 10mm diametro) durante 25 minutos a 200rpm, 20g por

tempo de moagem.

* Finalmente, os residuos RLR, RFV e RLV foram peneirados, o material utilizado no
trabalho foi o material passante na peneira de nimero 325 mesh (45um). Foram
coletados 800 g de cada amostra, e todo este material foi processado abaixo da peneira

especificada anteriormente, ndo houve descarte de material.

Os materiais RLR, RFV e RLV no final da cadeia de beneficiamento estdo

apresentados a seguir na Figura 3.3.

(@) (b) (©
Figura 3.3: Residuos Pés Beneficiamento (a) La de Rocha (b) Fibra de Vidro (c¢) La de Vidro (Fonte:
Autor).
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3.2 Segunda Etapa: Caracterizagao

A metodologia proposta para caracterizagdo dos residuos segue apresentada conforme
Figura 3.4. Todos os residuos, RLR, RFV e RLR, foram submetidos a todas as analises
descritas a seguir. Para a caracterizacdo dos residuos, os mesmos foram utilizados apds o
beneficiamento proposto, granulometria inferior a 45um e secos em estufa por 24 horas.
Alguns métodos de caracterizagao especificos demandaram certo tratamento adicional, aquém

os previamente citados e serdo frisados e detalhados na descricdo dos mesmos.

_| MEV/
EDS
=] TG/DSC
Quimica [ Roaman/
-
FTIR
=1 FRX
Granulometria
Laser
Residuos Fisica BET
Picnémetro
Hélio
Mineralégica DRX
Morfologica MEV

Figura 3.4: Organograma da Caracterizacdo dos Residuos (Fonte: Autor).

3.2.1 Caracterizacao Quimica

Na determinagdo das composi¢des quimicas dos residuos RLR, RFV e RLV, foram
realizados ensaio de fluorescéncia de raios X (FRX), andlise termogravimétrica (TG) e

calorimetria diferencial de varredura (DSC), espectroscopia Raman (Raman), espectroscopia
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de infravermelho (FTIR), microscopia eletronica de varredura (MEV) associado a

espectroscopia de energia dispersiva (EDS).

3.2.1.1 Analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X

A andlise por FRX foi realizada no Laboratério de Microscopia Eletronica Nanolab
REDEMAT/UFOP, equipamento modelo Rayny EDX 720 Shimadzu. A utilizagdo desta

técnica permitiu a andlise quimica qualitativa das amostras de RLR, RFV e RLV.

3.2.1.2 Analise Térmica

A andlise térmica simultanea (TG/DSC) foi executada no Laboratério de Tratamentos
Térmicos e Microscopicos DEMET/UFOP, equipamento STARe System Metler Toledo, de
25 a 800°C, passo de 10°C/min™" e atmosfera inerte de N, (25ml min™ ), com o objetivo de
caracterizar os residuos, através da perda de massa associada a picos exotérmicos ou
endotérmicos e obter informagdes de referéncia para avaliacdo da atividade pozolanica pela
analise térmica, utilizando os intervalos representativas do hidréxido de calcio (Ca(OH),) e

carbonato de calcio (CaCOs).

3.2.1.3 Espectroscopia Vibracional

As medidas de espectroscopia Raman foram realizadas no Departamento de
Metalurgia e Engenharia dos Materiais /UFMG, em equipamento Horiba JobinYvon modelo
LABRAM-HR 800, equipado com laser Hélium-neon 663nm, 20mW associado a um
microscopio Olympus BHX equipado com uma lente de 10, 50 e 100X.

A andlise por FTIR foi realizada no Departamento de Quimica/ CEFET-MG em
equipamento Nicolet Thermo Scientific 380, por transmissdo, utilizando uma faixa de 400 a
4000 cm” e uma resolugdo de 4,0cm™. As pastilhas foram preparadas utilizando Brometo
Potassio (KBr). Os dados obtidos do Raman e do FTIR foram analisados em conjunto

utilizando software Peakfit 4.0.
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A andlise por espectroscopia vibracional possuiu a finalidade de avaliar o grau de
amorfo da estrutura dos compostos silicatos das amostras RLR, RFV e RLV, por andlise da

presenga de bandas de oxigénio ndo ligadas (O).

3.2.1.4 Espectroscopia de Energia Dispersiva

A analise por EDS foi executada no laboratério de microscopia eletronica Nanolab
REMAT/UFOP, utilizando o MEV, equipamento VEGA3 da TESCAN. Analise quimica
visando a composi¢do quimica elementar dos residuos através de uma andlise pontual. Para a
realizagdo do ensaio utilizando o RLR, RFV e RLV, demandou-se a utilizacdo de fita

condutora de carbono e vaporiza¢do com ouro.

3.2.2 Caracterizag¢do Morfologica

A andlise da morfologia dos residuos foi realizada utilizando um microscopio
eletronico de varredura (MEV), equipamento VEGA 3, TESCAN, no Laboratorio de
Microscopia Eletronica Nanolab REDEMAT/UFOP. Com o intuito de obter informagdes
sobre a morfologia das particulas dos residuos RLR, RFV e RLV pos beneficiamento. Para a
realizacdo da caracterizagdo morfologica do residuo RLR, RFV e RLV, foi necessario a

utilizagdo de fita condutora de carbono e vaporizagdo com ouro.

3.2.3 Caracteriza¢do Mineralogica

A andlise de DRX foi executada no Laboratério de Tratamentos Térmicos e
Microscopicos DEMET/UFOP, equipamento Shimadzu 6100 LAB X; operando a 40Kv e
30mA com radiagdo de Cu Ka; de 2 a 70° angulo 2(0); passo de 0.02° e tempo de passo de 5
segundos. A andlise e refinamento dos resultados foi executada utilizando software X’Pert
High Score Plus Panalytical, utilizando banco de dados cristalografico COD (Crystallography
Open Database).

Para todas as amostras utilizou-se a Fluorita (CaF;), marca VETEC com 96% de
pureza, 10% de adi¢do em relagdo a massa de residuo, como padrdo interno. O padrdo interno

foi empregado para obter, pelo método de Rietveld, o teor de amorfo das amostras. As
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amostras foram pesadas em balan¢a com precisdo decimal de quatro casas e homogeneizadas

em almofariz de porcelana durante 2 minutos.

3.2.4 Caracterizacao Fisica

As caracteristicas fisicas avaliadas nos residuos foram distribui¢do granulométrica por
meio de granulometria a laser, area superficial especifica (BET) e densidade por picnometria

a hélio.

A andlise de distribuigdo granulométrica foi realizada no equipamento Bettersize
modelo 2000, com o intuito de avaliar o tamanho das particulas dos residuos pos

beneficiamento, conhecendo sua importancia na atividade pozolanica.

A area superficial especifica foi realizada no Laboratorio de Bio&Hidrometalurgia
Departamento de Metalurgia/UFOP, equipamento NOVA 1200e Surface Area e Pore Size
Analyser em atmosfera de N,. A densidade foi obtida utilizando equipamento de picnometria
a gas hélio Quartchrome Instruments modelo Multipycnometer. A densidade das amostras foi
utilizada para o calculo da dosagem no ensaio da ABNT NBR 5751:1992, além dos residuos
RLR, RFV e RLV, o mesmo procedimento foi realizado na amostra de cal utilizada na

terceira etapa.

3.3 Terceira Etapa: Atividade Pozolanica

A metodologia adotada na avaliacdo da atividade pozolanica dos residuos, RLR, RFV
e RLV utilizou métodos diretos e indiretos. Os métodos indiretos adotados foram os métodos
normativos ABNT NBR 5751:1992, NBR 5752:2014, analise de MEV com EDS nos corpos
de prova provenientes da NBR 5752:2014 e o método da condutividade elétrica. Nos métodos
diretos foram adotados a analise do consumo de hidroxido de célcio (Ca(OH),). Neste método
foram empregadas andlise por DRX refinada pelo método de Rietveld (1969) e andlise

térmica (TG/DSC), em pastas de cimento Portland.

Na Figura 3.5 segue esquema da metodologia empregada neste estagio.
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Figura 3.5: Organograma da Avaliacdo da Atividade Pozolanica (Fonte: Autor).

3.3.1 indice de Atividade Pozolanica com Cimento Portland

O Indice de Atividade Pozolanica com Cimento Portland foi baseado na adaptacio da
NBR 5752:2014. Os materiais utilizados foram o cimento Portland CP II-F-32 conforme NBR
11578:1991, areia normal (NBR 7214:1982), agua potavel da Universidade Federal de Ouro
Preto e residuos RLR, RFV ¢ RLV.

As dosagens para as argamassas sdo apresentadas na Tabela 3.1, e diferem da norma

utilizada devido @ mudanga na relagdo agua/cimento, adotada para todas as argamassas. A

argamassa de cimento sem adi¢do de residuo, admitida como controle, foi confeccionada com

cimento Portland, areia normal e dgua. Enquanto as argamassas admitidas como PRLR,

PRFV e PRLV correspondem as argamassas que tiveram 25% de sua massa de cimento

Portland substituida por RLR, RFV e RLV, respectivamente.

Tabela 3.1: Dosagem das Argamassas NBR 5752:2014 (Fonte: Autor).

Residuo
Argamassa
®
Controle 0
PRLR 156,1
PRFV 156,1
PRLV 156,1

Cimento
)
624
468
468
468

Areia Normal* Agua
(® ®

1872 3433

1872 3433

1872 3433

1872 3433

P+

(g
0

0
0
1

* Quatro fragdes de 468 g da série normal.

** Superplastificante
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A normatizacdo (NBR 5752:2014) prevé a correcdo do indice de consisténcia
mantendo a quantidade de 4gua e acrescentando aditivo superplastificante. Neste trabalho foi
utilizado o superplastificante comercial MC-Powerflow 2141 (Bauchemie), conforme NBR
EB-1763:1992, na dosagem minima de 0.2% em relagdo a massa de cimento Portland, como

especificada pelo fabricante.

A mistura dos materiais foi realizada em uma argamassadeira automéatica de bancada
Forteste (VC 370), conforme NBR 7215:1996 em dois dias consecutivos com temperatura
ambiente e umidade de 22°C e 68% no primeiro dia e 22°C e 66% no segundo. Imediatamente

apos o processo de mistura a argamassa foi levada para a mesa de consisténcia.

A ABNT NBR 7215:1996 em conjunto com a NBR 5752:2014, ndo estipulam um
valor ideal para o indice de consisténcia das argamassas, somente que as argamassas com
adi¢do de residuo, PRLR, PRFV e PRLV devem atingir um indice de consisténcia ndo inferior
a 10mm, comparadas com a argamassa de controle, sendo valores superiores aceitaveis. O

ensaio de consisténcia foi realizado conforme a ABNT NBR 7215, Figura 3.6.

(a) (b)
Figura 3.6: Indice de Consisténcia (a) Moldagem (b) Apds 30 golpes (Fonte: Autor).

Foram moldados 6 corpos de prova, de cada referéncia, de 50 x 100mm e logo apds a
moldagem foram levados e mantidos dentro dos moldes por 24 horas em camara imida a

temperatura de aproximadamente 40° C. Apos o periodo de 24 horas, as amostras foram
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desmoldadas e submetidas a cura em banho saturado de dgua e hidroxido de célcio por 27

dias.

Os corpos de prova curados foram capeados com enxofre a quente, conforme Figura
3.7 a seguir, e para o ensaio de ruptura dos mesmos foi utilizada a prensa EMIC modelo DL
20000, célula de carga de 200 kN e velocidade de carregamento de 0,25 MPa/s (NBR
7215:1996).

SN

A
o e
i 4
s v n o
2 s
7
b

&

(a) b)
Figura 3.7: Corpos de Prova (a) Sem Capeamento (b) Com Capeamento de Enxofre (Fonte: Autor).

O indice de atividade pozolanica foi determinado por meio da relagdo entre os valores
obtidos para a resisténcia a compressdo simples, conforme Equagdo 3.1, das argamassas
produzidas com substitui¢ao parcial do cimento e a argamassa de controle, utilizando somente

cimento Portland como aglomerante, conforme NBR 5752:2014.

FcB

I =
FcA

* 100

(3.1)

Onde:

FcB = Resisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova moldados com substitui¢do

parcial do cimento Portland.
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FcA = Resisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova moldados apenas com
cimento Portland.

I = Indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias.

3.3.1.1 Microestrutura dos Corpos de Prova

Para avaliagdo dos produtos gerados na zona de transi¢do, cimento/residuos e o
comportamento dos residuos na matriz cimenticia, foi utilizado os corpos de prova do método
da atividade pozolanica com cimento Portland (NBR 5752:2014), empregando o método de
microscopia eletronica de varredura (MEV) em associacdo com espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), equipamento VEGA 3 TESCAN, Laboratorio de Microscopia Eletronica
Nanolab REDEMAT/UFOP.

Dos corpos-de-prova provenientes do ensaio de ruptura, PRLR, PRFV e PRLYV,
contendo RLR, RFV e RLV, respectivamente, foram retirados pedagos representativos
evitando as partes proximas a superficie, devido a carbonatacdo. Foram utilizadas uma

amostra de cada referéncia com idade de 110 dias de cura

3.3.2 indice de Atividade Pozolanica com Cal

O Indice de Atividade Pozolanica com a Cal foi determinado conforme a NBR
5751:1992. Os materiais utilizados foram a cal (hidréxido de célcio), areia normal (NBR
7214:1982), 4dgua potavel da Universidade Federal de Ouro Preto e residuos RLR, RFV e
RLV. Neste método o indice de atividade pozolanica ¢ obtido diretamente dos resultados do

ensaio de compressao simples apds 7 dias.

As dosagens utilizadas nas argamassas de cal estdo apresentadas na Tabela 3.2 a
seguir. As argamassas de cal CRLR, CRFV e CRLV correspondem as argamassas com adi¢ao

de RLR, RFV e RLV respectivamente.
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Tabela 3.2: Dosagem dos Materiais NBR 5751:1992 (Fonte: Autor).

Residuo Cal Areia Normal* Agua A/Ag**
Argamassa
® (® ® (®
CRLR 253 104 936 258 0,72
CRFV 161 104 936 249 0,94
CRLV 244 104 936 278 0,80

* Quatro fragdes de 234 g da serie normal.
** Relagdo agua/aglomerante.

A quantidade de residuo RLR, RFV e RLV foi determinada através da Equagdo 3.2 a
seguir. O material avaliado corresponde ao dobro do volume de cal, de acordo com a NBR

5751:1992.

_ 5 %P9 o4
Qm = “Scal 9

(3.2)

Onde:

Om= Quantidade de material a ser utilizado no ensaio.
Opoz : Massa especifica do material pozolanico.

Ocal : Massa especifica da cal.

104g: Referente a quantidade de hidroxido de calcio.

A mistura dos materiais foi realizada em uma argamassadeira automatica de bancada
Forteste (VC 370), conforme NBR 7215:1996 em dias consecutivos. Imediatamente apds o
processo de mistura a argamassa foi levada para a mesa de consisténcia. Conforme NBR
5751:1992 fica definida a quantidade de d4gua como a necessdria para atingir o valor de indice

de consisténcia de 225mm.

Foram moldados 3 corpos de prova, de 50 x 100mm e logo apds a moldagem foram
levados e mantidos dentro dos moldes por 7 dias em cadmara Uimida a temperatura de
aproximadamente 40°C. Os moldes foram mantidos cobertos de modo a diminuir o contato

com 0 ambiente externo.
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Os corpos de prova curados foram capeados com enxofre a quente conforme Figura
3.8. Foi utilizada a prensa EMIC modelo DL 20000, célula de carga de 200kN e velocidade de
carregamento de 0,25MPa/s (NBR 7215:1996).

() (b)
Figura 3.8: Corpos de Prova (a) Sem Capeamento (b) Com Capeamento de Enxofre (Fonte: Autor).

3.3.3 Condutividade Elétrica

A atividade pozolanica das amostras de RLR, RFV e RLV, foi avaliada utilizando o
método proposto por Luxan (1989). O método relaciona a reatividade do material com a

varia¢do da condutividade elétrica.

Foi utilizada 200ml de uma solug¢do saturada de agua destilada com hidréxido de
calcio (Hidroxido de Célcio PA), constantemente agitada com um misturador magnético e
aquecida até 40°C. Apds atingida a temperatura e estabilizados os valores da condutividade
elétrica, foram adicionadas 5g da amostra de RLR, RFV e RLV, separadamente, e analisada a
variagdo na condutividade no intervalo de tempo de 120 segundos. Foram utilizados
pegametro Hannah (HI2550) com condutivimetro acoplado e frasco Becker de 200ml

conforme Figura 3.9.
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Figura 3.9: Equipamentos Adotados no Ensaio de Condutividade Elétrica (Fonte: Autor).

As amostras de RLR, RFV e RLV utilizadas no ensaio foram beneficiadas segundo
procedimento previamente citado, ndo exigindo tratamentos adicionais. A classificacdo das
pozolanas obedece a Tabela 2.11 (Capitulo 2), baseada nos valores de variacdo da

condutividade elétrica.
3.3.4 Avalia¢ao do Consumo de Hidréxido de Calcio em Pasta de Cimento

Para avaliagdo direta da reatividade dos RLR, RFV e RLV, foram confeccionadas
pastas de cimento Portland. As pastas foram utilizadas nas andlises térmicas (TG/DSC) e de
DRX quantitativa. Os materiais utilizados foram cimento tipo CP II-F-32, 4dgua potavel da
Universidade Federal de Ouro Preto ¢ RLR, RFV e RLV, dosagens apresentadas na Tabela

3.3 a seguir.

Tabela 3.3: Dosagem dos Materiais para Pasta de Cimento Portland (Fonte: Autor).

Residuo Cimento Agua
Pasta ® ® ®
Controle 0 100 35
PCRLR 25 75 35
PCRFV 25 75 35
PCRLV 25 75 35

O fator de substituicdo do cimento Portland por residuo em 25% em massa foi
mantido, conforme visto na NBR 5752:2014. Adotou-se uma relacdo aglomerante/agua de

0.35 de referéncia. Foram moldadas 8 pastas de cimento, sendo essas admitidas como
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controle, PCRLR, PCRFV e PCRLYV, correspondentes a pasta de cimento sem adicdo de
residuos, com RLR, RFV e RLV, respectivamente.

A mistura das pastas de cimento foi realizada manualmente. Inicialmente, os residuos
RLR, RFV e RLV foram homogeneizados com o cimento Portland em recipiente fechado, por
2 minutos. Apds a mistura, a d4gua de amassamento foi adicionada e a pasta foi misturada
manualmente por 5 minutos. Apds o preparo, as amostras foram depositadas em recipientes de

plastico, embaladas, lacradas, de modo a evitar a carbonatacdo, e classificadas conforme

Figura 3.10 a seguir.

(a) (b)
Figura 3.10: Pastas de Cimento Portland (a) Recipiente (b) Recipiente Lacrado (Fonte: Autor).

Finalizada a etapa de preparacdo das pastas, as amostras foram lacradas e
acondicionadas em camara umida a 40° C, por 28 e 56 dias de cura. Apds o periodo de
hidratagcdo das pastas, conforme Figura 3.11, foram manualmente moidas individualmente, e
passados na peneira de numero 150 mesh. Nao foram aplicados procedimentos de interrup¢ao
da hidratacdo das amostras, sendo assim, todos os ensaios, DRX e TG/DSC, realizados no

exato dia de cura.
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3.3.4.1 Analise Térmica

O desempenho dos RLR, RFV e RLV em relagdo a sua atividade pozolanica foi
avaliado baseado no teor de hidréxido de calcio (Ca(OH),) remanescente na pasta de cimento
hidratada, medido, utilizando a andlise térmica simultanea, termogravimétrica (TG) e
calorimetria de varredura diferencial (DSC). O ensaio foi realizado no Laboratorio de
Tratamentos Térmicos e Microscopicos DEMET/UFOP, equipamento STARe System Metler
Toledo, com um intervalo de 25 a 1000°C, passo de 10°C/min”' e atmosfera inerte de gas N,

(25ml min™).

3.3.4.2 Analise Quantitativa por Difracio de Raios X

A atividade Pozolanica foi avaliada baseando-se no teor de portlandita (Ca(OH),) e
calcita (CaCOs) presente na pasta de cimento com substituicdo de cimento Portland por RLR,
RFV e RLV, comparados aos valores obtidos para a pasta de cimento de controle, sem

substitui¢do do cimento Portland.

Utilizando a anélise quantitativa de DRX, foram estudadas as influéncias do emprego
do RLR, RFV e RLV nos processos de hidratacdo do cimento Portland. Avaliando os teores

para os compostos referentes ao clinquer de cimento Portland anidro.

A analise foi realizada no Laboratério de Difracio de Raios X FISICA/UFOP,

equipamento Panalytical X Pert, operando a 40Kv e 30Ma com radiacdo Cu Ka; varredura de
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8 a 80° ( angulo 20); passo de 0.01° e 2 segundos por passo. Para andlise e refinamento dos
resultados foi utilizado software X Pert High Score Plus Panalytical, utilizando o banco de

dados COD (Crystallography Open Databse).

As amostras preparadas para a andlise de DRX passaram por processo diferente da
analise térmica (TG/DSC). Apos as amostras serem moidas foi adicionado 10% em massa de
Fluorita (Caf,), marca VETEC com 96% de pureza, como padrio interno em cada amostra. As
mesmas foram pesadas em balanga de precisdo de quatro casas decimais e homogeneizadas

em almofariz de porcelana por 2 minutos.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizaciao dos Residuos

Nos itens a seguir serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos da
caracterizac¢ao do residuo de 1a de rocha (RLR), residuo de fibra de vidro (RFV), residuo de 1a

de vidro (RLV) e demais materiais utilizados.

4.1.1 Analise Quimica

Os principais elementos quimicos das amostras de RLR, RFV e RLV foram obtidos a
partir da andlise por fluorescéncia de raios X e estdo apresentados na Tabela 4.1. A andlise
apresentou para o RLR, altos teores de Si, teores médios de Ca e Fe, baixos teores de Se Ti e
tracos de K, Mn e Cr, que foram considerados em outros. Enquanto que, para o RFV a analise
apresentou altos teores e Si e Al, médios teores de Ca, baixos teores de S e Fe e tracos de K e
Cr, que foram considerados em outros. Finalmente, o RLV apresentou altos teores de Si,
médios teores de Al, Ca e Fe, baixos teores de S e Ti e tragos de K e Mn que foram

considerados em outros.

Tabela 4.1: Resultados da Analise de FRX (Fonte: Autor).
SiO, AL O, CaO SO, Fe,0; TiO, Outros*

Oxido
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
RLR 53,5 - 22.5 1,6 17,1 29 2.3
REV 420 322 192 23 2.2 i 2.1
RLV 43,7 17,6 19,7 1,3 12,0 2,6 2,9

*Elementos com resultados inferiores a 1%.

O teor médio encontrado de 6xido de calcio identificado nas amostras de RLR, RFV ¢
RLV, pode se tornar um problema ao cimento Portland. Segundo Mehta&Monteiro (2014), se
encontrado na forma de 6xido de cdlcio cristalino e em quantidades expressivas, 0 composto,
quando hidratado, passa por um processo de expansdo. A sua expansdo pode provocar

fendmenos de fissuramento na matriz de cimento Portland.
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Comparando os valores obtidos da analise por FRX com os resultados apresentados
para os materiais comerciais, apresentados no Capitulo 2, Tabela 2.1, Tabela 2.3 e Tabela 2.4,
¢ possivel avaliar certas diferencas (Tabela 4.2). Para o RLR as diferengas apresentam-se na
auséncia de teores de Al, Mg e Na no residuo, e no aumento consideravel nos teores de Fe e
Ca apresentados. O RFV apresenta uma grande diferenca para os teores de Al, a detec¢do de
teores de Fe e a auséncia de teores de Na, B e Mg. Enquanto que, para o RLV, considerando a
margem relativamente alta apresentada na Tabela 2.4, destaca-se a presenga de altos teores de
Fe e a auséncia de Na e Mg. A presenca de altos teores de Fe em todas as amostras, exceto na
RFV, sugere uma contaminacdo devido ao ambiente que estes materiais foram expostos no

complexo industrial.

Tabela 4.2: Composi¢ao Quimica dos Residuos e Materiais Comerciais (Fonte: Autor; NAVY
Environmental Health Center, 1997; Neto, 2006; Alves, 2008).

SiO, AlLO, Ca0 SO, Fe,0, TiO, MgO Outros*

Oxido
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
RLR 53,5 - 22,5 1,6 17,1 2,9 - 23
REV 42,0 32,2 19,2 23 2,2 - - 2,1
RLV 43,7 17,6 19,7 1,3 12,0 2,6 - 2,9
LadeRocha 45,0-52,0 8,0-13,5 10,0-12,0 - 55-65 1,5-27 8,0-150 08-33
Fibra de Vidro 55,2-60,0 4,0-25,0 14,0-18,7 - - - 30-100 7,0-8,0
Lade Vidro 34,0-70,0 2,9-145 6,0-22,0 - 03-40 0,1-08 30-55 120-154

Os teores de Si e Ca apresentados pelas analises para o RLR apresentam-se de acordo
com os resultados obtidos por Lin et a/ (2013), quando comparada a 12 de rocha comercial, se
torna evidente a auséncia de 6xidos de aluminio. A analise quimica do RLV apresenta valores

de acordo com os resultados apresentados por Evangelista et al (2012).

Segundo Nita (2006), o metacaulim e a silica ativa, pozolanas de alta reatividade,
apresentam em sua composicao altos teores de silica e alumina. O metacaulim ¢ composto de
40% de alumina, 52% de silica e algumas impurezas, enquanto que a silica ativa e composta
por 78% de silica. Comparando o metacaulim com o RLR, RFV e RLV, ¢ possivel notar que
os trés possuem teores proximos de silica. Somente o RFV apresenta teores proximos de
aluminio. A quantidade de silica, conforme citado por Massazza (1993) estd diretamente
relacionada a quantidade de hidroxido de calcio (Ca(OH),) que pode ser combinada pela

pozolana.
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4.1.2 Analise Térmica

As curvas de TG/DTG e DSC do RLR sdo apresentadas na Figura 4.1 a seguir. A
amostra de RLR apresentou uma perda de massa total de 1,7%. A perda de massa
acompanhada do pico endotérmico referente ao intervalo de temperatura até 105°C, pode estar

relacionada a perda de massa de dgua livre e adsorvida no residuo.

DTG
T TG

Perda de Massa (%)

\ 1%

—
—

100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura (°C) DSC

\ (/\_/\,/\/, . S A~

ENDO EXO

Figura 4.1: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC do RLR (Fonte: Autor).

As curvas de TG/DTG e DSC do RFV sao apresentadas na Figura 4.2 a seguir. A
amostra de RFV apresentou uma perda de massa total de 42,2%. O primeiro intervalo de
perda de massa ocorre até¢ 105°C e pode estar associada a perda de dgua livre. O segundo
intervalo de 200 e 300°C, pode ser devido a um processo de desidratacdo. E a perda de massa
principal apresenta-se na faixa entre 300 e 450°C e ¢ acompanhada por um pico endotérmico.
Segundo Lopez et al (2012), este intervalo esta relacionado a um processo que ocorre em

resinas de poliéster a base de acido isoftalico, onde ocorre uma cisdo nos ligamentos cruzados

e a formacao de estireno.
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Figura 4.2: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC do RFV (Fonte: Autor).

As curvas de TG/DTG e DSC do RLV sdo apresentadas na Figura 4.3 a seguir. A
amostra de RLV apresentou uma perda de massa total de 5,3%. A perda de massa referente ao
intervalo de temperatura até 105°C, assim como para o RLR, pode estar associado a perda de
agua livre ou adsorvida no residuo. E assim como para o RFV, no intervalo de 200 a 300°C

sugere um processo de desidratagao.
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Figura 4.3: Andlise Térmica Simultdnea TG/DSC do RLV (Fonte: Autor).

Todas as amostras, RLR, RFV e RLV, apresentaram picos endotérmicos

acompanhados de perda minimas de massa no intervalo de 25 a 100°C. Além de estarem
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relacionadas a possivel perda de dgua livre, neste intervalo podem ocorrer perdas de massa

relacionadas a decomposi¢do de impurezas organicas.

Os intervalos de temperatura apresentados na Tabela 4.3 foram escolhidos baseado nos
intervalos de temperatura onde ocorrem as perdas de massa relacionadas ao CH e carbonato
de célcio (CaCOs) do cimento Portland hidratado. Os valores apresentados na Tabela 4.3 a
seguir serdo adotados como referéncia para os calculos de quantidade de CH e CC3 nas
andlises térmicas TG/DSC realizadas nas pastas de cimento Portland. O intervalo de 0 a
100°C ¢ referente a perda de agua livre, 400 a 460°C referente ao CH e entre 600 e 700°C

referente ao CC3.

Tabela 4.3:Perda de Massa dos RLR, RFV e RLV por TG (Fonte: Autor).

Intervalo RLR RFV RLV
(°C) (%) (%) (%)
0-100 0,015 0,25 0,20
400 - 460 0,16 4,7 0,20
600 - 700 0,21 0,57 0,54

Os resultados apresentados de perda de massa para os RLR ¢ RLV, comparados ao
RFV, apresentaram valores bem inferiores. Este resultado condiz com a diferenca de emprego
dos materiais, RLR e RLV sdo utilizados nesta industria como materiais de isolamento
térmico, o que explica a baixa perda de massa a altas temperaturas, enquanto que, o RFV ¢

utilizado como material de protecdo mecanica e quimica.

4.1.3 Analise por Espectroscopia Vibracional

A andlise por espectroscopia vibracional, utilizando Raman e Infravermelho, foi
empregada de forma a elucidar o grau de amorficidade dos silicatos nas amostras de RLR,

RFV e RLV.

A Figura 4.4 a seguir apresenta a analise na regido de estiramento da ligacao Si-O do
RLR, onde pode ser observado uma maior intensidade das bandas de oxigénio ndo ligadas,
banda Q'.
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Figura 4.4: RLR Espectroscopia Vibracional Silicatos (Fonte: Autor).

Além dos silicatos, foi averiguado a presenca de muitas particulas de ferro aderidas as
superficies das fibras. A Figura 4.5 apresenta o espectro de uma dessas particulas de 6xido de

ferro, que foi identificada como hematita (JUBB, 2010).

N
Q.

Intensidade relativa (a.u)

Hematita

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Desvio Raman (cm™)

Figura 4.5: RLR Espectroscopia Vibracional Particula de Ferro (Fonte: Autor).

Na Figura 4.6 a seguir ¢ apresentada a andlise na regido de estiramento da ligagao Si-O
do RFV, onde pode ser observado uma maior intensidade das bandas de oxigénio ligadas,

banda Q’, o que indica menos defeitos nos tetraedros de SiOs.
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Figura 4.6: RFV Espectroscopia Vibracional Silicatos (Fonte: Autor).

Na andlise da amostra de RFV, Figura 4.7, foi notado a presenca de um material
particulado com um composto organico presente em toda a superficie, fato que dificultou a
analise da amostra. Assim como encontrado pela andlise térmica do RFV, este composto
organico pode ser devido a matriz de resina da amostra, um poliéster insaturado (OMRI ef al,

2015; SKRIVARS et al, 2004).
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Figura 4.7: RFV Espectroscopia Vibracional Composto Orgéanico (Fonte: Autor).
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Na Figura 4.8 a seguir ¢ apresentada a andlise na regido de estiramento da ligagao Si-O
do RLV, onde pode ser observado uma maior intensidade das bandas de oxigénio ndo ligadas,

banda Q', assim como encontrado para o RLR.

Experimental
- Ajuste (R’=0.999)
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Figura 4.8: RLV Espectroscopia Vibracional Silicatos (Fonte: Autor).

A andlise por espectroscopia vibracional dos compostos silicatos foi baseada na
analise da presenca de bandas de oxigénio que ndo formam pontes de ligacdo com outros
tetraedros de SiOs (O) (KALAMPOUNIAS, 2011; HEHLEN, 2015). A banda
correspondente aos silicatos pode ser decomposta em 5 bandas que correspondem as
vibragdes dos tetraedros de SiO4 com quatro (Q), trés (Q"), dois (Q?) e um (Q?) oxigénios nio

ligados e com quatro (Q*) oxigénios ligados (TSUNAWAKI et al, 1981).

Para o RFV a banda que apresenta maior intensidade é a Q°, o que indica menos
defeitos na amostra. Em termos de disponibilidade de oxigénios ndo ligados para reagir com
os cations de Ca®’, as amostras RLR ¢ RLV apresentaram resultados melhores do que as
amostras de RFV. O que sugere melhores resultados quanto a atividade pozolanica para os

RLR e RLV do que o RFV.

Os silicatos amorfos apresentam uma estrutura aberta, com disponibilidade de
ligagdes, que permitem a acomodagio de modificadores, como o Ca®".Logo os RLR ¢ RLV

apresentam silicatos com estrutura mais amorfas que os apresentados para o RFV.
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4.1.4 Analise Morfologica

A morfologia das particulas do RLR, RFV e RLV apos o beneficiamento foi analisada

pelo emprego da microscopia eletronica de varredura (MEV).

A micrografia do RLR ¢ apresentada na Figura 4.9 a seguir. Através da micrografia
apresentada ¢ possivel observar o formato predominantemente cilindrico das particulas, de
diferentes tamanhos e espessuras e algumas particulas irregulares. Os diferentes tons de cinza
apresentados pelas imagens de elétrons retroespalhados, sugerem a presenca de diferentes

fases.

d = s M 4 4 A - - S . 5P
SEM MAG: 500 x : SE, BSE VEGA3 TESCAN
SEM HV: 20.0 kV PO-B-3

View field: 554 um Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.9: MEV do RLR (a) Elétrons Secundarios SE (b) Retroespalhados BSE 500X (Fonte: Autor).

A micrografia do RFV ¢ apresentada na Figura 4.10 a seguir. Por meio da micrografia
¢ possivel verificar que as formas predominantes no RFV, apés o beneficiamento, ¢ a forma

cilindrica com algumas particulas com formas irregulares.
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* 5. i 2 4 A y B
SEM MAG: 526 x VEGA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV PO-C-3
View field: 526 um Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.10: MEV do RFV (a) Elétron Secundarios SE (b) Retroespalhados BSE 500X (Fonte: Autor).

A micrografia do RLV ¢ apresentada na Figura 4.11 a seguir. Por meio da micrografia
¢ possivel verificar que as formas predominantes no RLV pés beneficiamento ¢ a forma
cilindrica, com diferentes tamanhos e espessuras, e algumas particulas com formas irregulares
e angulosas. Utilizando analise por BSE algumas particulas apresentam diferenga de

contraste, relacionado a diferentes fases na amostra.

{ =4 \ & > < =
SEM MAG: 500 x Det: SE, BSE VEGA3 TESCAN
SEM HV: 20.0 kV PO-D-3
View field: 554 um Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.11: MEV do RLV (a) Elétrons Secundarios SE (b) Retroespalhados BSE do 500x (Fonte:
Autor).
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Utilizando as micrografias apresentadas anteriormente, ¢ possivel notar, visivelmente,
que o RFV comparado ao RLR e RLV apresenta um volume menor de particulas com formato

cilindrico e um volume maior de particulas com formato irregular.

As amostras, RLR, RFV e RLV, apesar do processo de moagem mantiveram o
formato predominantemente de fibra de suas particulas. As particulas com tonalidades mais
claras encontradas pela anélise BSE possivelmente estdo relacionadas aos teores de 6xido de
ferro encontrados na andlise por FRX, condizente, as micrografias apresentam mais contraste

para o RLR e RLV do que RFV.

4.1.4.1 Espectroscopia de Energia Dispersiva
Associado a analise de MEV foi utilizado a andlise quimica pontual por EDS do RLR,

RFV e RLV como apresentado na Figura 4.12, Figura 4.13 e Figura 4.14. Nas figuras seguem

demarcadas as regides adotadas para a analise pontual por EDS.
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Figura 4.12: Analise Quimica Pontual do RLR por MEV/EDS (Fonte: Autor).
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Figura 4.14: Analise Quimica Pontual do RLV por MEV/EDS (Fonte: Autor).

O resumo da andlise quimica das regides observadas para o RLR, RFV e RLV ¢

apresentado na Tabela 4.4, Tabela 4.5 e Tabela 4.6, respectivamente. A analise quimica do
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RLR, conforme apresentado na Tabela 4.4, para as regides 1, 2, 3, 4 e 6, apresentou altos
teores de silicio e calcio. Nota-se que apesar de ndo ter sido detectado pela FRX a analise por
EDS apresentou valores baixos para aluminio. Para regido mais clara, regido 5, apresentada na

micrografia, as particulas apresentaram altos teores de ferro e cromo.

Tabela 4.4: Andalise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.12 por EDS.
Anadlise Semi-Quantitativa (%) do RLR (Fonte: Autor).

COI(I;Z())S‘:O Regido 1 Regido 2 Regido 3 Regido 4 Regido 5 Regido 6
Si 23,2 16,1 24,3 18,6 1,4 23,5
Ca 10,9 20,0 11,6 8,5 0,6 18,9
Fe 4,3 15,2 5,9 6,4 68,9 5,2
Na 4,0 1,5 43 5,2 - 4,1
Al 3,2 3,2 3.2 5,2 - 3,0

Mg 2,7 4,0 2,2 6,5 - 2,7
Ti 1,0 3,0 1,2 1,3 - 1,1
K 0,6 1,2 0,8 0,6 - 0,7
Cr - - - - 17,4 -

Mn - - - - 1,7 -
Ni - - - - 7,8 -

A analise quimica do RFV, conforme apresentado na Tabela 4.5, para todas as regides

adotadas, apresentou altos teores de silicio e calcio, em acordo com o resultado obtido pela
FRX.

Tabela 4.5: Andlise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.13 por EDS.
Anadlise Semi-Quantitativa (% ) do RFV (Fonte: Autor).

CO'('(‘,}")’“" Regidio1  Regiio2  Regiio3  Regido 4
(1)
Si 142 16.8 213 21
Ca 17,1 9,7 122 133
Fe - - - _
Na 0,5 0.4 0.3 0.3
Al 7.3 5.4 6.9 6.5
Mg 0,2 0,2 - 0.4

As analises quimicas do RLV, conforme apresentado na Tabela 4.6, para as regides 1,
2, 3 e 5 apresentaram altos teores de silicio e célcio, baixos de ferro e aluminio. Assim como

para o RLR, a regido mais clara, regido 4, apresentada na micrografia, as particulas

apresentam altos teores de ferro e cromo.
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Tabela 4.6: Analise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.14 por EDS.
Anélise Semi-Quantitativa (%) do RLV (Fonte: Autor).

COI(I‘I)})())StO Regido 1 Regido 2 Regido 3 Regido 4 Regido 5

(1]
Si 16,3 9,4 18,3 1,0 21,3
Ca 10,9 31,6 13,7 0,4 15,8
Fe 3,2 13,4 4,2 64,5 5,1
Na 1,1 0,3 1,2 - 1,1
Al 5,9 2,7 6,5 - 7,3
Mg 3,6 1,1 4,1 - 4.4
Ti 0,7 2,1 1,0 - 1,0
K 0,8 1,8 0,9 - 1,1
Cr - - - 16,5 -
Mn - - - 1,5 -
Ni - - - 7,3 -

Utilizando os dados obtidos pela andlise por MEV associado ao EDS e a
espectroscopia vibracional, a hipotese obtida pela FRX de que o RLR e RLV apresentaram

teores elevados de 6xido de ferro, devido a uma contaminacao, se torna mais consistente.

4.1.5 Analise Mineralogica

A Figura 4.15 a seguir apresenta o difratograma de raios X obtido para a amostra de
RLR, com 10% de adi¢do de Fluorita como padrdo interno. Na amostra de RLR foram
identificadas a hematita-proto, 6xido de célcio e a fluorita. A hematita presente ¢ concordante
com as demais andlises, FRX, espectroscopia vibracional e MEV/EDS, sendo possivelmente

proveniente de uma contamina¢@o do material na industria de mineragao.
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Figura 4.15: Difratograma de Raios X do RLR (Fonte: Autor).
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O difratograma de raios X obtido da amostra de RFV com adi¢do de fluorita como
padrdo interno, ¢ apresentado na Figura 4.16 a seguir. Na amostra de RFV foram identificados
o nitreto de boro, gibbsita, hematita e fluorita. Segundo Vieira (2014), o composto de boro
com maior importancia econdmica ¢ empregado na fabricagdo de fibras de vidro, sugerindo a
possivel origem do nitreto de boro. A gibbsita (AI(OH);) encontrada, ratifica os teores

encontrados de 6xido de aluminio pela FRX.
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Figura 4.16: Difratograma de Raios X RFV (Fonte: Autor).

O difratograma de raios X do RLV com adi¢ao da fluorita ¢ apresentado na Figura
4.17 a seguir. Na amostra de RLV foi identificada a fase respectiva ao padrdo interno
utilizado, fluorita. O resultado apresentado no difratograma ¢ concordante com os resultados
obtidos por Evangelista et al (2012), onde ¢ apresentada que a 13 de vidro possui estrutura

inteiramente amorfa.
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Figura 4.17: Difratograma de Raios X RLV (Fonte: Autor).
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Em todas as amostras, RLR, RFV e RLV, os difratogramas de raios X apresentam
nitidamente o halo caracteristicos da fase amorfa e poucas fases cristalinas. Nao foram
identificadas ou detectadas através da DRX as fases que contém Ca, exceto no RLR,
considerando que reagdes expansivas acontecem através da hidratacdo do oxido de calcio.
Finalmente, para todas as amostras ndo foram identificadas ou detectadas fases que contém Si,
em acordo com os resultados obtidos da andlise por espectroscopia vibracional, fator de

importancia para a atividade pozolanica.

O teor de fases e amorfo dos residuos estdo apresentados na Tabela 4.7 a seguir. Os
resultados foram obtidos utilizando o método proposto por Rietveld (1969). Todos os residuos
apresentaram alto teor de amorfo, todos acima de 90%, caracteristica desejavel para fun¢do de
material pozolanico, conhecido que materiais amorfos sdo mais reativos que materiais com
estrutura cristalina. Os parametros estatisticos adotados como indicativo do refinamento,

RWP e GOF, apresentaram valores satisfatorios.

A quantidade de 6xido de célcio, na forma cristalina, presente no RLR, citado como
precursor de problemas de expansdo quando utilizado em conjunto com o cimento Portland,

apresentou-se pouco expressiva e assim nao apresentando riscos para a utilizagao.

Tabela 4.7: Analise Quantitativa de DRX pelo Método de Rietveld (Fonte: Autor).
Quantiativo  Amorfo

Amostra Fases Minerais

(%) (%)
Calcio 0,7

RLR Hematita-Proto 1,7 97,6
Fluorita 10
Gibbsita 6,0

REV Nitreto de.Boro 1,2 91,9
Hematita 1,7
Fluorita 10

RLV Fluorita 10 100

GOF < 1,5

RWP < 13
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4.1.6 Analise Fisica
As caracteristicas fisicas do RLR, RFV, RLV apo6s o beneficiamento e a cal utilizada
no ensaio de atividade pozolanica NBR 5751:1992, densidade, area superficial especifica e

distribui¢do granulométrica, seguem conforme Tabela 4.8 a seguir.

Tabela 4.8: Densidade, Area Superficial Especifica e Didmetro das Particulas (Fonte: Autor).

. Area Superficial Didmetro das Particulas (im)
A ¢ Densidade E i
mostra — (g/em?) specilica D10% D50% D90%
(m/g)
RLR 2,691 0,742 5,562 28,91 96,38
RFV 1,711 3,347 2,101 18,59 70,15
RLV 2,596 0,555 5,283 25,61 85,36
Cal 2,215 - - - -

D10% - 10% das particulas abaixo deste didmetro;
D50% - Diametro mediano;
D90% - 90% das particulas abaixo deste diametro.

A densidade das amostras apresentou valores proximos para o RLR e RLV, e um valor
inferior para o RFV. Para os resultados da analise por BET o RFV foi o que apresentou maior
area superficial especifica das 3 amostras, 0 RLR ¢ RLV novamente apresentaram valores
proximos. O valor obtido da area superficial especifica do RFV pode indicar uma melhor
reatividade do mesmo em relacio ao RLR e RLV, considerando a importancia da area

superficial na reatividade (MASSAZZA, 1993).

O metacaulim possui uma area superficial especifica aproximada de 19m?/g, enquanto
que a silica ativa entre 15 e 30m2/g (GRIST et al, 2015; SENHADIJI et al, 2014).
Comparando a area superficial especifica do RLR, RFV e RLV com materiais pozolanicos de
alta reatividade, como metacaulim e silica ativa, pode-se notar que estes residuos possuem

area superficial especifica expressivamente inferiores a destas pozolanas.

A distribuicdo granulométrica obtida pela granulometria a laser apresentou 90% do
didmetro das particulas da amostra de RLR, RFV e RLV abaixo de 100um. Apesar dos
materiais utilizados para o ensaio terem passado por peneiramento, e s6 terem sido utilizado
material passante na peneira de ntimero 325 (45um). Para o RLR foi obtido 66,23% das
particulas abaixo de 45um, RFV apresentou 77.84% abaixo de 45um e para o RLV, 70,71%
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abaixo de 45um. Segundo a NBR 12653:2012 o RLR, RFV e RLV, atenderam aos requisitos

fisicos, quanto ao material retido na peneira de malha 45um.

Sugere-se que a diferencga obtida entre o peneiramento e a andlise estd relacionada ao
formato cilindrico das amostras de RLR, RFV e RLV, apresentados na analise morfologica.
Segundo Califice et al (2013) a analise por difracdo a laser apresenta valores subestimados
para o tamanho das particulas, para amostras com formato de fibras, devido a teoria da anélise
considerar que as particulas sdo esféricas. De acordo com estes autores, a analise por difragao

a laser ndo ¢ adequada para particulas alongadas ou produtos com diversos formatos.

4.2 Atividade Pozolanica

Neste sub-topico serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos dos métodos
propostos para avaliagdo, direta e indireta, da atividade pozolanica das amostras RLR, RFV e

RLV.

4.2.1 indice de Atividade Pozolanica com Cimento Portland

A substituicdo do cimento Portland por RLR, RFV e RLV provocou alteragdes na
trabalhabilidade das argamassas. O indice de consisténcia, segundo NBR 7215:1996, das
argamassas utilizadas no ensaio segue apresentado na Tabela 4.9 a seguir. O RLR e RLV
promoveram uma perda de trabalhabilidade nas argamassas, comparadas a argamassa de
controle, enquanto que o RFV promoveu uma melhora consideravel na trabalhabilidade.
Borges (2007) cita em suas pesquisas que o emprego de 1a de vidro em aglomerante para
concreto promoveu um ganho de trabalhabilidade da massa, contrdrio aos resultados

apresentados para a argamassa com RLV.
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Tabela 4.9: Indice de Consisténcia das Argamassas Utilizadas para Ensaio de Indice de Atividade
Pozolanica NBR 5752:2014 (Fonte: Autor).

Argamassa

Controle
PRLR
PRFV

PRLV

1* Medi¢cao 2* Medicao

Média Diferenca

(mm) (mm)
180,25 -
177,45 2,8
206,72 26,72
*147,67 32,58
°187,1 6,85

* [ndice obtido sem adigdo do superplastificante;

o Indice obtido com adigao de 1% de superplastificante.

Os resultados obtidos seguem conforme apresentado na Figura 4.18 a seguir. As

argamassas de controle aos 28 dias, PRLR, PRFV e PRLV se referem a argamassa de cimento

Portland sem substitui¢cdo, argamassa com substituicio do cimento Portland por RLR,

argamassa com substituicdo por RFV e argamassa com substituicgdo por RLV,

respectivamente.

MPa

¥ Controle

11

"PRLV

Figura 4.18: Resultado do Ensaio de Compressao Simples NBR 5752:2014 (F onte:'Autor).

O indice de atividade pozolanica (IAP) para as argamassas produzidas no trabalho,

segundo a NBR 5752:2014 sao apresentadas na Tabela 4.10. Os resultados obtidos para as

argamassas com substitui¢ao por RLR e RLV atingiram um IAP superior a 75%, atendendo a

exigéncia fisica minima imposta pela NBR 12653:2012. A argamassa com substitui¢do por

RFYV ficou abaixo da exigéncia, atingindo aproximadamente 60%.
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Tabela 4.10: Resultados dos Ensaios 8 Compressdo Simples NBR 5752:2012 (Fonte: Autor).

Compressao Simples Indice Pozolanico
Argamassa
(MPa) (%)
Controle 23,8 -
PRLR 20,2 84,8
PRFV 14,6 61,3
PRLV 23,5 98,7

Em comparacdo a outras pozolanas, o0 RLR e RLV apresentaram bons resultados para
o IAP com cimento Portland (calculado de acordo com a Equagdo 3.1), como apresentado na
Tabela 4.11 a seguir. Os valores apresentados na Tabela 4.11 sdo referentes ao IAP de
diferentes materiais aos 28 dias de cura com cimento Portland (BARATA, 2002; SILVA 2011
apud MUNHOZ, 2007). O resultado apresentado pelo RLV se aproxima do resultado obtido

para o metacaulim e cinza de casca de arroz, duas pozolanas de alta reatividade.

Tabela 4.11: Comparativo do IAP entre PRLR, PRFV, PRLV, Metacaulim e Cinza de Casca de Arroz
(Fonte: Autor).
Indice Pozolanico

Argamassa

(%)

PRLR 84,8

PRFV 61,3

PRLV 98,7
Metacaulim 103

Cinza de Casca de Arroz 98,9

Os valores encontrados para o IAP com cimento Portland do RLR estdo em acordo
com os resultados obtidos por Lin et al (2013), que para idades de 28 dias de cura apresentou

um IAP com cimento Portland de 83%, para uma substituicdo de 20% da massa de cimento.

Evangelista (2002) utilizando residuo similar de 13 de vidro com cimento Portland,
encontra resultados inferiores, valores proximos de 59%, para o IAP cimento Portland.
Possivelmente devido as diferencas apresentadas entre a NBR 5752:1992, onde a consisténcia
era corrigida alterando a relagdo dgua/aglomerante, e a NBR 5752:2014 onde corregdo ¢ feita

utilizando aditivo superplastificante.

Os resultados obtidos para a resisténcia a compressao simples podem estar diretamente

relacionados ao refinamento dos poros e formacdo de C-S-H adicional, em decorréncia da
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atividade pozolanica dos residuos. Entretanto os residuos, como apresentado pelo MEV,
podem desempenhar a func¢do de fibra na matriz cimenticia. Segundo Cheng (2011), a 13 de
rocha e seu formato cilindrico agem como um potencial inibidor de propagacao e controlador
de fissuras, similar ao efeito provocado por rejeitos de fibra de vidro do tipo E (CHEN, 2006),
esta agdo de fibra promove um aumento da resisténcia mecanica do compdsito de cimento

Portland.

4.2.2 Microestrutura dos Corpos de Prova

A andlise microestrutural dos corpos de prova provenientes do ensaio de compressao
simples NBR 5752:2014 das amostras com substitui¢do do cimento Portland por RLR, RFV e
RLYV, foi realizada por meio da anélise de MEV associada ao EDS.

A micrografia da amostra PRLR segue apresentada na Figura 4.19. O RLR manteve
sua forma intacta ap6s o periodo de 110 dias, aparentemente sem danos em sua superficie.
Pelas micrografias ¢ possivel visualizar algumas microfissuras e as fibras ordenadas em
direcdes aleatorias, apresentando algumas particulas aderidas a sua superficie. Na primeira

imagem ¢ visto somente um poro grande.

A micrografia apresentada na Figura 4.20 ¢ referente a amostra PRFV. Assim como
RLR, o RFV manteve seu formato de fibra, aparecendo em dire¢des aleatorias e
aparentemente sem danos em suas superficies. Pelas micrografias, comparando ao resultado
apresentado na Figura 4.19, ¢ possivel notar que a matriz cimenticia com RFV apresenta mais
microporos espalhados, o que pode explicar a sua resisténcia mecéanica reduzida em

comparagdo aos demais residuos.

A amostra PRFV apresentou alto indice de consisténcia, comparada as amostras PRLR
e PRFV para a mesma quantidade de agua, como apresentado no item 4.2.1 Indice de
Atividade Pozolanica com Cimento Portland (Tabela 4.9), o que pode estar relacionado a uma
relacdo agua/cimento alta. Segundo Mehta&Monteiro (2014), uma relagdo agua/cimento alta

pode provocar o surgimento de grandes poros, de 3um a Sum.
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SEM HV: 20.0 kV 100 pm SEM HV: 20.0 kV QB-4 20 pm

View field: 461 ym | Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP View field: 69.2 pm | Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.19: Microestrutura do Cimento Portland com RLR (a) 600X (b) 4000X (Fonte: Autor).

SEM MAG: 600 x Det: SE VEGA3 TESCAN| SEM MAG: 5.00 kx Det: SE VEGA3 TESCAN|
SEM HV: 20.0 kV Qc-1 100 um SEM HV: 20.0 kV Qc-3 10 ym
View field: 461 ym | Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP View field: 55.4 um | Date(m/d/y): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.20: Microestrutura do Cimento Portland com RFV (a) 600X (b) 4000X (Fonte: Autor).

Aspectos microestruturais da amostra PRLV sdo apresentados a seguir na Figura 4.21.
O RLV assim como os demais materiais, mantiveram sua forma intacta, apresenta-se na
matriz com orientacdo aleatéria e com a superficie intacta. Visualmente o cimento nao

apresenta microporos, somente microfissuras.
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SEM MAG: 600 x : VEGA3 TESCAN ‘SEM MAG: 5.00 kx VEGA3 TESCAN
SEM HV: 20.0 kV 100 pm SEM HV: 20.0 kV 10 ym
View field: 461 ym | Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP View field: 55.4 pm | Date(m/dly): 12/14/15 NanoLab - RedeMat - Escola de Minas - UFOP

(a) (b)
Figura 4.21: Microestrutura Cimento Portland com RLV (a) 600X (b) 4000X (Fonte: Autor).

As micrografias (Figura 4.19; Figura 4.20 e Figura 4.21) apresentam-se de forma
similar ao apresentado por Cao (2013) e Chen (2006), em estudos de utilizagdo de microfibras
em compositos de cimento Portland. Nas micrografias as setas brancas marcam pontos onde
sdo visiveis as microfissuras, os “bigodes” e vazios do arrancamento sofrido pelas fibras de
RLR, RFV e RLV. As fibras aparecem na superficie da fratura de forma protuberante,
“bigodes”, alguns vazios sugerem que as fibras sofreram arrancamento da matriz e
microfissuras, terminando nas fibras. Sugere-se que as fibras de RLR, RFV e RLV podem
estar atuando como inibidor da propagagdo de fissuras e reforco por fibra, assim como citado
no item 4.2.1 indice de Atividade Pozolanica com Cimento Portland, o que provocaria um

aumento da resisténcia do compdsito.

4.2.2.1 Espectroscopia de Energia Dispersiva
Associado a andlise de MEV foi utilizado a andlise quimica pontual por EDS das
amostras de PRLR, PRFV e PRLV como apresentado na Figura 4.22, Figura 4.23 e Figura

4.24. Nas figuras seguem demarcadas as regides adotadas para a analise pontual por EDS.



25pm
Figura 4.23: Analise Quimica Pontual da PRFV por EDS (Fonte: Autor).
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Figura 4.24: Analise Quimica Pontual da PRLV por EDS (Fonte: Autor).

O resumo da andlise quimica das regides observadas para o PRLR, PRFV e PRLV ¢
apresentado na Tabela 4.12, Tabela 4.13 e Tabela 4.14, respectivamente. A analise quimica do
PRLR, conforme Tabela 4.12, apresenta para todas as regides adotadas altos teores de silicio e
calcio. Na particula aderida a superficie do RLR, regido 2, a andlise por EDS apresentou uma

relacdo Ca/Si de 1,7, sugerindo que esta particula ¢ um gel de C-S-H.

Tabela 4.12: Analise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.22 por EDS.
Andlise Semi-Quantitativa (% ) do PRLR (Fonte:Autor).

Cor(r;zt))sto Regido 1 Regiao 2 Regiao 3 Regido 4 Regido 5

Si 9,8 10,8 12,0 17,0 22,8
Ca 21,0 19,2 28,6 24,1 11,8
Fe 1,4 3,8 1,4 7,5 5.4
Na 1,2 1,8 1,0 1,1 6,2
Al 2,3 4,7 2,0 2,3 4,1
Mg 0,9 2,5 1,2 1,2 2,7
S 1,5 - 1,0 - -

K 0,6 0,3 0,9 0,8 0,7
Cr - - - 0,3 -

Ti - 0,4 - 1,2 1,2
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A andlise quimica do PRFV, conforme Tabela 4.13, apresenta altos teores de silica e
calcio para todas as regides adotadas. Na particula aderida a superficie do RFV, regido 5, a

andlise por EDS apresentou uma relagdo Ca/Si de 0,97, possivelmente gel de C-S-H.

Tabela 4.13: Andlise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.23 por EDS.
Andlise Semi-Quantitativa (% ) do PRFV (Fonte:Autor).

COI(I(I);)())StO Regido 1 Regiio 2 Regiio 3 Regiao 4 Regido 5 Regiio 6 Regiao7

(1)
Si 6,1 11,0 28,8 16,4 20,8 7,1 6,7
Ca 30,3 28,2 21,1 18,7 20,2 30,4 32,3
Fe 1,1 1,3 0,4 0,7 0,9 0,7 0,7
Na - - - - 0.4 - -
Al 5,2 2,3 7,9 1,6 6,3 2,6 4,1
Mg 0,5 0.4 - 0,7 0,5 0,3 -
S 0,9 0,8 - 0,8 0,8 1,3 0,5
K - - 0,6 - 0,6 - -
Cr - 0,3 0,3 - - - -

A andlise quimica do PRLV, conforme Tabela 4.14, apresentou altos teores de silicio e
calcio, baixos teores de ferro e aluminio e tragos de potassio e titanio. Nao foram detectadas

particulas aderidas as fibras de RLV.

Tabela 4.14: Andlise Quimica das Regides Consideradas pela Micrografia da Figura 4.24 por EDS.
Anadlise Semi-Quantitativa (% ) do PRLV (Fonte:Autor).

Cm(l;})())sm Regido 1 Regiao 2 Regiao 3 Regiao 4 Regiao 5

(\]
Si 22,7 9,8 9,5 22,2 4,5
Ca 18,0 30,4 27,9 15,5 23,9
Fe 5,6 0,9 2,2 4,7 9,1
Na 1,1 0,3 - 1,2 -
Al 7,6 1,7 1,7 7,6 6,5
Mg 4,6 0,3 1,2 4,6 33
S - 1,0 0,9 - -
K 1,2 0,3 0,3 1,1 -
Ti 1,1 - 0,5 0,9 0,5

Segundo Richardson (2000), a relagdo Ca/Si do C-S-H, resultante da hidratacdao do
cimento Portland, apresenta-se em torno de 1,7 a 1,8. Entretanto, em fun¢do da adi¢do de
material pozolanico, a razdo Ca/Si do C-S-H pode diminuir consideravelmente, observados

em pastas de cimento contendo silica ativa, uma a relagdo Ca/Si do C-S-H variando entre 0,7

e 0,8.
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4.2.3 indice de Atividade Pozolanica com Cal

Os resultados obtidos para o TAP com cal, conforme NBR 5751:1992, seguem
apresentados na Figura 4.25 a seguir. A nomenclatura adotada CRLR, CRFV e CRLV se
referem a argamassa de cal com RLR, argamassa com RFV e argamassa com RLV,

respectivamente.

MPa
D

1.8

CRLR " CRFV ®CRLV

Figura 4.25: Resultado do Ensaio de Compressdao Simples NBR 5751:1992 (Fonte: Autor).

O IAP para as argamassas produzidas neste trabalho, segundo NBR 5751:1992, sdo
apresentadas na Tabela 4.15. Somente a argamassa com adi¢do do RLV atingiu o valor
minimo exigido pela NBR 12653:2012 de 6MPa. A argamassa com RLR apresentou valor
inferior ao resultado e a argamassa com adicdo de RFV, em todos os testes, ndo enrijeceu ao

final dos 7 dias de cura.

Tabela 4.15: Resultados dos Ensaios Compressdo Simples NBR 5751:1992 (Fonte: Autor).

Argamassa Compressao Simples Indice Pozolanico*
(MPa)
CRLR 1,8 Nao
CRFV 0 Nao
CRLV 6,1 Sim

Comparado aos resultados do IAP com cimento Portland (4.2.1 Indice de Atividade

Pozolanica com Cimento Portland), o RLR apresentou indice satisfatéorio com cimento
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Portland, porém com cal obteve valores inferiores ao esperado. Massazza (1993), cita que as
misturas de cal e pozolana possuem uma velocidade de endurecimento lenta, se comparadas a

mistura de pozolana e cimento Portland.

O RFV apresenta resultado condizente com o ensaio obtido do IAP com cimento
Portland, onde o material ndo apresenta atividade pozolanica, o que promoveria o nao
endurecimento da argamassa de cal. Segundo Vejmelkova et al (2012), enquanto que para
compostos de cal pura o processo de enrijecimento ¢ provocado pela carbonatagdo, no caso
dos compostos de cal e pozolana, esse processo ¢ diferente. Os ions de silicatos e aluminatos
reagem com os ions de Ca*” formando produtos similares ao processo de endurecimento do

cimento Portland, conhecido como gel de C-S-H, C4AH;3, CsHg e C,ASHs.

O RLV apresenta IAP com cimento Portland alto, se comparado a pozolanas de alta
reatividade como metacaulim, e resultados para o IAP com cal que satisfazem os requisitos
fisicos minimos de acordo com NBR 12653:2012 (Tabela 2.10). Evangelista et al (2012)
utilizando residuo similar ao RLV, encontra para o IAP com a cal, segundo NBR 5751:1992,
resultados para a compressdo simples de 0,45Mpa, consideravelmente inferiores ao minimo

exigido pela NBR 12653:2012 e aos resultados obtidos no presente trabalho.

4.2.4 Condutividade Elétrica

A andlise da reatividade pozolanica por meio da condutividade elétrica, utilizando
método proposto por Luxan et al (1989), foi executada para o RLR, RFV e RLV. Os
resultados obtidos da leitura da variagdo da condutividade da solucdo seguem conforme

apresentado na Tabela 4.16.

Tabela 4.16: Leitura da Condutividade da Solu¢do de Hidroxido de Célcio e RLR, RFV e RLV (Fonte:

Autor).
Amostra VELERE DRSO T GELE Atividade Pozolanica
(mS/cm)
RLR 0,18 Nao Pozolanico
RFV 1,7 Boa Pozolanicidade

RLV 0,31 Nao Pozolanico
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De todos os residuos utilizados, RLR, RFV e RLV, somente o RFV apresentou
pozolanicidade, se classificando segundo Tabela 2.11 (Capitulo 2) como uma boa pozolana. O
RLR e RLV ndo promoveram uma variagdo na condutividade elétrica suficiente e foram

classificados como materiais ndo pozolanicos.

A amostra de RFV apresentou a maior varia¢do na condutividade elétrica, também ¢
dentro dos trés residuos, o que apresenta a maior area superficial especifica (Tabela 4.8).
Conforme citado por Silva (2011), existe a possibilidade de os ions da solucdo serem apenas
atraidos para a superficie das particulas, ocorrendo a variagdo somente em funcdo da area

superficial das particulas.

Utilizando os valores de atividade pozolana previamente discutidos, ¢ possivel notar
que o RLR, apesar de apresentar um IAP com Cimento Portland (NBR 5752:2014) acima dos
valores exigidos, apresenta tanto para o método da condutividade elétrica e IAP com cal
(NBR 5751:1992), resultados abaixo dos valores esperados para materiais pozolanicos. O
RFV, entretanto, apesar de obter resultados inferiores ao requisito minimo para o IAP com
cimento Portland (NBR 5752:2014) e IAP com cal (NBR 5751:1992), apresentou resultados
para a condutividade elétrica que o classificam como boa pozolana. Finalmente, o RLV
apresentou resultados acima dos requisitos minimos para o IAP com cimento Portland (NBR
5752:2014) e TAP com cal (NBR 5751:1992) e resultados para condutividade elétrica que o

classificam como nao pozolanico.

4.2.5 Avaliacao do Consumo de Hidréxido de Calcio em Pasta de Cimento

Utilizando as pastas de cimento Portland, foi averiguado o efeito do RLR, RFV ¢ RLV

na matriz cimenticia, em relacdio a quantidade de hidroxido de calcio (Ca(OH),)

remanescente, e assim sendo avaliado diretamente a atividade pozolanica.

4.2.5.1 Analise Térmica

A atividade pozolanica do RLR, RFV e RLV foi avaliada em fun¢do da quantidade de
CH e CC3 na pasta de cimento hidratada, 28 e 56 dias de cura, por meio de andlise

termogravimétrica (TG) e calorimetria diferencial de varredura (DSC). Na Figura 4.26 ¢
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apresentada a analise térmica (TG/DTG/DSC) do cimento hidratado de controle (sem adigao),
com 28 dias de cura. Para a pasta de cimento hidratada ¢ possivel notar a perda de massa,
acentuada, acompanhada de picos endotérmicos em trés intervalos: temperatura de inicio 25 a
100°C, entre 400 e 450°C e finalmente, entre 600 ¢ 700°C. Os resultados mostram-se de
acordo com estudos prévios com cimento hidratado (ROSZCZYNIALSKI, 2002; SILVA,
2011).
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Figura 4.26: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da Pasta de Controle 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.27 ¢ apresentada a analise térmica (TG/DTG/DSC) do cimento hidratado
PCRLR (com RLR), com 28 dias de cura. Os intervalos de perda de massa e picos
endotérmicos mantiveram-se como apresentando para o cimento hidratado de controle, com
alteracdes somente na intensidade dos mesmos. Este resultado era esperado, considerando os

resultados obtidos da caracterizagao térmica do RLR, Figura 4.1.
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Figura 4.27: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRLR 28 Dias (Fonte: Autor).

ENDO EXO

Na Figura 4.28 ¢ apresentada a analise térmica (TG/DTG/DSC) do cimento hidratado
PCRFYV (com RFV), com 28 dias de cura. A amostra apresenta os mesmos intervalos de perda
de massa e picos endotérmicos do cimento hidratado de controle, adicionados a dois novos
picos de perda de massa: entre 100 e 200° C e 350 e 400°C. A perda de massa na faixa de 350
a 400°C ¢ proveniente da decomposicao de compostos relacionadas a resina utilizada no RFV

(discutido em 4.1.2 Andlise Térmica) e apresentado na Figura 4.2.
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Figura 4.28: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRFV 28 Dias (Fonte: Autor).
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Na Figura 4.29 ¢ apresentada a analise térmica (TG/DTG/DSC) do cimento hidratado
PCRLV (com RLV), com 28 dias de cura. Os intervalos de perda de massa e picos
endotérmicos mantiveram-se como apresentando para o cimento hidratado de controle, com
alteracdes somente na intensidade dos mesmos. Este resultado era esperado, considerando os

resultados obtidos da caracterizacdo térmica do RLV, Figura 4.3.
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Figura 4.29: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRLV 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.30 a seguir, ¢ apresentado no mesmo grafico as curvas de perda de massa
por TG para o controle, PCRLR, PCRLV e PCRFV, com 28 dias de cura. Visivelmente, as

amostras PCRLR, PCRFV e PCRLV apresentam uma reduc¢ao nas curvas relacionadas ao CH
e CC3.
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Figura 4.30: Analise Térmica TG 28 Dias (Fonte: Autor).

A andlise térmica (TG/DTG/DSC) da amostra de cimento hidratado de controle (sem
adi¢d0), aos 56 dias de cura, ¢ apresentada na Figura 4.31 a seguir. Os resultados da amostra
apresentam os mesmos intervalos de perda de massa e picos endotérmicos do cimento

hidratado de controle para 28 dias.
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Figura 4.31: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da Pasta de Controle 56 Dias (Fonte: Autor).

ENDO EXO

Na Figura 4.32 ¢ apresentada a andlise térmica (TG/DTG/DSC) para a amostra de

cimento hidratado PCRLR (com RLR), aos 56 dias de cura. Os intervalos de perda massa e os
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picos endotérmicos sdo os mesmos para a amostra cimento de controle, alterando somente a

intensidade dos mesmos.
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Figura 4.32: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRLR 56 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.33 ¢ apresentada a andlise térmica (TG/DTG/DSC) para a amostra de
cimento hidratado PCRFV (com RFV), aos 56 dias de cura. Os intervalos de perda massa e os
picos endotérmicos sdo 0s mesmos para a amostra cimento de controle, e assim como para
amostra PCRFV com 28 dias de cura, ocorre o aparecimento de dois picos novos, nos

intervalos entre 100 e 200°C e 350 e 400°C.
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Figura 4.33: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRFV 56 Dias (Fonte: Autor).
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Finalmente, na Figura 4.34 ¢ apresentada a analise térmica (TG/DTG/DSC) para a
amostra de cimento hidratado PCRLV (com RLV), aos 56 dias de cura. Os intervalos de perda
massa e os picos endotérmicos sdo os mesmos para a amostra cimento de controle, onde se

altera somente a intensidade dos mesmos.
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Figura 4.34: Analise Térmica Simultdnea TG/DSC da PCRLV 56 dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.35 a seguir, ¢ apresentado os resultados para analise térmica TG para
todas as amostras, controle, PCRLR, PCRFV e PCRLYV, aos 56 dias de cura. Novamente,
como visto para a idade de 28 dias, as amostras de PCRLR, PCRFV e PCRLV comparadas a
amostra de controle, visivelmente apresentam uma reducgao nas curvas relacionadas ao CH e

CC3.
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Figura 4.35: Analise Térmica TG 56 dias (Fonte: Autor).

As perdas de massa relacionadas as faixas de 25 a 100°C e 100 a 400° C, se referem a
perda de 4gua fisicamente absorvida e perda de adgua referente aos produtos de hidratagdo do
cimento, respectivamente. No trabalho foi considerado o consumo de CH, e para o calculo da
quantidade de CH remanescente foram utilizadas as curvas de TG e DTG, nas faixas
relacionadas ao CH e CC3, segundo Equacao 2.1 (Capitulo 2) apresentada por El-Jazairi
(1980). Mesmo que as amostras tenham sido curadas em sacos plasticos lacrados, como
prevencao a possiveis processos de carbonatacdo, segundo Vedalaskshimi et a/ (2003) o teor
percentual de carbonato ¢ importante e deve ser considerado no célculo da 4gua combinada

com o CH.

Na Tabela 4.17 a seguir sdo apresentados os resultados das perdas de massa utilizadas
para o calculo do teor de CH remanescente. As perdas tratadas, sdo relacionadas aos

intervalos de temperatura relacionadas ao CC3 e CH.
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Tabela 4.17: Perda de Massa Referente as Pastas de Cimento Portland Hidratado com Adi¢do de RLR,
RFV e RLV (Fonte: Autor).
Idade Ca(OH), CaCoO;

Pasta .
(Dias) (9] (9]
Controle 28 0,37699 0,33086
56 0,5286 0,4557
PCRLR 28 0,3311 0,2763
56 0,26333 0,25597
28 0,11439 0,25655
PCREV 56 0,23479072  0,60503
28 0,15344 0,1898
PCRLV 56 0,3139 0,473

A Tabela 4.18 a seguir apresenta os resultados calculados para o teor de CH em
relacdo a massa de cimento final. Todos os resultados ja foram previamente multiplicados
pelo fator de diluicdo e, especificamente no caso da amostra de PCRFV, descontado os

valores referentes a perda de massa do RFV.

Tabela 4.18: Teor de Hidroxido de Célcio em Relacdo a Massa de Cimento Portland Final (Fonte:

Autor).
Pasta Idf\de Ca(OH),

(Dias) (%)
28 18,6
Controle 56 20,51
PCRLR 28 17,15
56 17,51
28 17,78
PCREV 56 23,47
28 16,79
PCRLY 56 18,29

Utilizando os valores obtidos da Tabela 4.18, ¢ possivel analisar que na amostra
PCRLR (com RLR), ocorreu uma reducdo de 7,7% da quantidade de CH para 28 dias e de
14,6% para 56, comparados a amostra de controle. Comparando a amostra de PCRFV (com
RFV) com a amostra de controle, ocorreu uma redugdo de 4,4% do CH para 28 dias e
aumento de 14,4% para 56 dias. A ultima amostra, PCRLV (com RLV), comparada a de
controle, apresenta uma redugao de 9,7% no teor de CH para 28 dias e 10,8% para 56 dias. As
reducdes do teor de CH presente nas argamassas, apresentado pelo RLR e RLV sugerem que

estes materiais promoveram a atividade pozolanica.
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A amostra PCRFYV, apresentou como resultado para idade de 56 dias de cura, teor de
CH superior a amostra de controle. Possivelmente este fato se deve a perda de massa do RFV
no mesmo intervalo do CH ou ao processo de carbonatagdo que ocorreu nas amostras. A
amostra de PCRFV apresentou em suas micrografias (Figura 4.20) diversos microporos, que
podem facilitar o processo de carbonata¢do da amostra e ter incrementado os resultados dos

teores de CH.

Marsh et al (1988), avaliou os efeitos da cinza volante no consumo de CH, presente
em pastas de cimento Portland utilizando anélise térmica TG, para idades de 3 dias a 1 ano.
Utilizando a cinza volante como substitui¢ao de 30% do cimento Portland, o autor encontra
reducdes de aproximadamente 10% para 28 dias e aproximadamente 16% para 49 dias, sendo
que o consumo de CH aumenta consideravelmente a partir de 49 dias, podendo atingir valores
proximos a 50% com idades de 1 ano. Comparando os resultados obtidos com os valores
apresentados por Marsh et al (1988), para cinza volante, o RLV apresenta resultados

proximos de consumo de CH para idades de 28 dias.

4.2.5.2 Analise Quantitativa por Difracdo de Raios X

A atividade pozolanica do RLR, RFV e RLV foi avaliada em fun¢do da quantidade de
portlandita (Ca(OH),), levando em consideragdo a formagdo da calcita (CaCOs) nas pastas de
cimento hidratada, com 28 ¢ 56 dias de cura. Para todas as amostras foram adicionados 10%,
em relacdo a massa, de Fluorita como padrdo interno. Na Figura 4.36 ¢ apresentado o
difratograma de raios X (DRX) para a pasta de cimento hidratada de controle (sem adicdo),
com 28 dias de cura. Na amostra foram identificados os compostos etringita, fluorita,
portlandita e hatrurita. Os resultados obtidos para o DRX do cimento hidratado mostraram-se

em acordo com estudos prévios com cimento Portland hidratado (FANG et al, 2015).
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Figura 4.36: Difratograma de Raios X da Pasta de Controle 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.37 ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a pasta de

cimento hidratada PCRLR (com RLR), com 28 dias de cura. Na amostra foram identificados

os compostos etringita, fluorita, portlandita, calcita, hatrurita e larnita.
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Figura 4.37: Difratograma de Raios X da PCRLR 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.38 a seguir ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a amostra

de cimento hidratada PCRFV (com RFV), com idade de 28 dias de cura. Na amostra foram

identificados os compostos etringita, portlandita, calcita, hatrurita e larnita.
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Figura 4.38: Difratograma de Raios X da PCRFV 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.39 segue apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a amostra de

cimento hidratada PCRLV (com RLV) com 28 dias de cura. Na amostra foram identificados

os compostos etringita, portlandita, calcita, fluorita e hatrurita.
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Figura 4.39: Difratograma de Raios X da PCRLV 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.40 foram agrupados todos os difratogramas de raios X (DRX), para todas

as amostras com idade de 28 dias de cura. E possivel notar que os picos de portlandita e

calcita

tem sua intensidade reduzida para as amostras PCRLR, PCRFV e PCRLYV,

comparadas a amostra de controle. Nao foi encontrada ou detectada a presenca de novos

compostos minerais nas amostras, exceto a larnita que estd presente somente na amostra

PCRLR e PCRFV.
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Figura 4.40: Difratograma de Raios X Amostras com 28 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.41 ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para amostra de
cimento hidratado de controle (sem adi¢do), com 56 dias de cura. Na amostra foram

identificados os compostos etringita, portlandita, calcita, fluorita, hatrurita e larnita.
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Figura 4.41: Difratograma de Raios X da Pasta de Controle 56 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.42 ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a amostra de
cimento hidratado PCRLR (com RLR), com idade de 56 dias de cura. Na amostra foram

identificados os compostos etringita, portlandita, fluorita, hatrurita e larnita.
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Figura 4.42: Difratograma de Raios X da PCRLR 56 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.43 ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a amostra de

cimento hidratado PCRFV (com RFV), com idade de 56 dias de cura. Na amostra foram

identifi
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Figura 4.43: Difratograma de Raios X da PCRFV 56 Dias (Fonte: Autor).

Por tultimo, na Figura 4.44 ¢ apresentado o difratograma de raios X (DRX) para a

a de cimento hidratado PCRLV (com RLV) com idades de 56 dias de cura. Na amostra

foram identificados os compostos etringita, portlandita, calcita, fluorita e hatrurita.
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Figura 4.44: Difratograma de Raios X da PCRLV 56 Dias (Fonte: Autor).

Na Figura 4.45 foram agrupados todos os difratogramas de raios X (DRX), para todas

as amostras com idade de 56 dias de cura. A reducdo na intensidade dos picos de portlandita e

calcita das amostras PCRLR, PCRFV e PCRLYV, em relacdo a amostra de controle se torna

mais expressiva. Assim como para as amostras com idade de 28 dias de cura, as amostras com

56 dias de cura ndo apresentaram ou foram detectados novos compostos minerais nas

amostras.
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Figura 4.45: Difratograma de Raios X Amostras com 56 Dias (Fonte: Autor).
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Pelo aumento da intensidade dos picos correspondentes ao carbonato de calcio
(CaCOs) nas amostras de cimento hidratado de controle, ¢ possivel constatar que houve um
aumento considerdvel da quantidade de carbonato de calcio, considerando o aumento da
amostra de 28 dias para a amostra com 56 dias de cura. A analise de DRX ratifica o resultado
obtido pela andlise térmica (TG/DSC), que ocorreu uma carbonatagdo exagerada para as

amostras com idade de 56 dias.

Na Tabela 4.19 seguem os valores quantitativos obtidos utilizando o método de
Rietveld ef al (1969). A amostra de cimento hidratada PCRLR (com RLR) comparada a pasta
de controle (sem adi¢do), apresentou uma reducdo de 52,4% e 40% da quantidade de
portlandita para as idades de 28 e 56 dias, respectivamente. Para a amostra de cimento
hidratada PCRFV (com RFV) comparada a de controle, apresentou uma redugdo de 57% e
69% da quantidade de portlandita para as idades de 28 e 56 dias, respectivamente. E por
ultimo, a amostra de cimento hidratado PCRLV (com RLV) em comparacdo a de controle,
mostrou uma reducdo de 49% e 60% da quantidade de portlandita para as idades de 28 e 56

dias respectivamente.

Tabela 4.19: Quantifica¢do das Fases das Pastas de Cimento Hidratadas pelo Método de Rietveld
(Fonte: Autor).

| Legenda P C H L E F | - |
Pasta Idade Portlandita Calcita C.S C,S Etringita Fluorita  Amorfo
(Dias) (%) (“o) (%) (%) (%) (%) (“o)
C 1 28 14,1 4,9 34 - 6 10 71,6
ontrole 5¢ 18,5 12,9 1,5 0,7 12 10 54,4
PCRIR 28 6,7 2,5 1,3 0,4 9,8 10 79,59
56 11,1 5 1,4 0,3 8,4 10 73,8
PCREV 28 6 3 2 - 9,4 10 79,6
56 5,6 4,9 0,2 - 10,2 10 79
2 -
PCRLV 8 7,1 5,3 4,9 9 10 73,7
56 7.3 8,2 1,7 - 7,1 10 75
GOF < 1,5
RWP < 13

Os valores obtidos para o consumo do CH pela DRX sugerem que o RLR, RFV e
RLV promoveram a atividade pozolanica nas amostras. Os resultados apresentam reducdes na

quantidade de CH para todas as amostras, e idades de cura, sem o eventual aumento do CC3.
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Os valores obtidos para a calcita, nas amostras de controle, mostram que as amostras
passaram por um processo de carbonatacdo, apesar da metodologia proposta. Porém, nas
demais amostras ocorre a diminui¢do da portlandita sem eventuais aumentos da quantidade de

calcita, comparando-as com a amostra de controle.

Os compostos hatrurita e larnita, C3S e C,S respectivamente, estdo relacionados ao
compostos do cimento anidro (NISHI ef a/, 1985; CHUNG et al, 1999; DONATELLO et al,
2014). A amostra PCRLR apresentou uma melhora na hidratacdo do CsS para 28 e 56 dias,
também para o C,S para 56 dias, comparada a amostra de controle. Para amostra de PCRFV,
apresenta uma melhora na hidratagdo do CsS e C,S para as idades de 28 e 56 dias. Por ultimo,
a amostra PCRLV apresentou uma redug@o no processo de hidratacdo do CsS para as idades

de 28 € 56 dias.

O teor de amorfo, cuja principal fase no cimento Portland hidratado ¢ em grande parte
composto por C-S-H (TAYLOR, 1990) , apresentado pelas PCRLR, PCRFV e PCRLV ¢
sempre superior ao teor de amorfo encontrado para a amostra de controle, para todas as idades
de cura. A etringita, apresenta valores maiores para as pastas PCRLR, PCRFV e PCRLV aos
28 dias, comparadas a pasta de controle. Entretanto, aos 56 dias, as amostras PCRLR, PCRFV

e PCRLYV apresentam valores inferiores aos da amostra de controle.

4.2.6 Avaliacao Geral dos Resultados da Atividade Pozolanica

Os resultados dos ensaios realizados para a determinagdo da reatividade pozolanica do

RLR, RFV e RLV seguem apresentados na Tabela 4.20.
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Tabela 4.20: Quadro Geral dos Resultados de Ensaios de Atividade Pozolanica (Fonte: Autor).

Analise Quantiativa de DRX Andlise Térmica

Amostra Idade Iéilzzlt:i IAPcom Teorde Teorde Teorde Teor de Teor de g;’;ﬂt;
(Dias) Portland (%) Cal  Ca(OH)2 Amorfo CaCO3 Cimento CaOH)2 (%)  (mSiem)
REF. (%) (%) (%)  Anidro (%)
RLR - 84,8 Nio - - - 0,18
RFV - 61,3 - - - - - - 1,7
RLV - 98,7 Sim - - - - 0,31
Controle 28 - - 14,1 71,6 49 3,4 18,6
56 - - 18,5 54.4 12,9 2,2 20,51
PCRLR 28 - - 6,7 79,59 2,5 1,7 17,15
56 - - 11,1 73,8 5 1,7 17,51
PCREV 28 - - 6 79,6 3 2,0 17,78
56 - - 5,6 79,0 49 0,2 23,47
PCRLV 28 - - 7,1 73,7 53 49 16,79
56 - - 73 75 8,2 1,7 18,29

Os resultados obtidos para andlise por condutividade elétrica, para o RLR ¢ RLV
podem estar associados ao fato de que o método proposto por Luxan (1989) foi testado

utilizando pozolanas de origem natural, enquanto que o RLR e RLV sdo sub-produtos.

O RLR apresentou resultados positivos para atividade pozolanica em todos os ensaios
diretos, consumo de CH por analise térmica e DRX para todas as idades, e em 1/3 dos ensaios
indiretos, IAP com cimento Portland (NBR 5752:2014). A amostra RFV apresentou
resultados negativos para 2/3 das analises indiretas, IAP com cimento Portland e IAP com cal,
e resultados que apresentam consumo de CH pela andlise térmica, exceto para idade de 56
dias, e pela DRX para todas as idades. O RLV apresenta resultados positivos para todas as
analises diretas, analise térmica (TG/DSC) e DRX e para 2/3 das andlises indiretas, IAP com

cimento Portland (NBR 5752:2014) e IAP com cal (NBR 5751:1999).
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5. CONCLUSAO

O objetivo geral deste trabalho foi o estudo da atividade pozolanica do residuo de 12 de
rocha (RLR), residuo de fibra de vidro (RFV) e residuo de 1a de vidro (RLV). Estes residuos,
atualmente ndo tem aplicagdo ou processo de reciclagem, e sdo depositados em aterros

sanitarios.

A partir da revisdo bibliografica e métodos propostos, foi possivel avaliar a reatividade
pozolanica do RLR, RFV e RLV. Com base nos resultados experimentais e discussodes

desenvolvidas neste estudo, a seguir sdo apresentadas as seguintes conclusdes.

5.1 Caracterizacio do Residuo de La de Rocha, Fibra de Vidro e La de Vidro

Conforme os resultados obtidos da caracterizagao dos residuos:

* O RLR apresenta em sua composi¢ao quimica 70,6% de silica e ferro e, baixos teores
de oxido sulfurico em acordo com a ABNT NBR 12653:2012. A morfologia do
residuo ¢ composta por particulas predominantemente cilindricas com algumas
particulas irregulares. O RLR ¢ composto por 97,6% de fase amorfa, 1,7% de hematita
e 0,7% de o6xido de calcio, sendo a silica altamente reativa devido a sua estrutura
amorfa e com defeitos. Apresenta de 25 a 800°C uma perda de massa total de 1,74%.
O diametro mediano do material apos o tratamento ¢ de 28,91 um, area superficial

especifica de 0,742m*/g e densidade de 2,691g/cm’.

* O RFV apresenta em sua composi¢cdo quimica 76,47% de silica, aluminio e ferro,
baixos teores de oOxido sulfurico em acordo com a ABNT NBR 12653:2012. A
morfologia do residuo ¢ composta por particulas predominantemente cilindricas com
algumas particulas irregulares. O RFV ¢ composto por 91,9% de fase amorfa, 6% de
gibbsita, 1,2% de nitreto de boro e 1,7% de hematita. Apresenta de 25 a 800°C uma
perda de massa total de 42,19 %, sendo 4.7% relacionada a resina poliéster a base de
acido isoftalico. O didmetro mediano do material apds o tratamento ¢ de 18,59 um,

area superficial especifica de 3,347m?/g e densidade de 1,711g/cm’.
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* O RLV apresenta em sua composi¢do quimica 73,3% de silica, aluminio e ferro,
baixos teores de oOxido sulfurico em acordo com a ABNT NBR 12653:2012. A
morfologia do residuo ¢ composta por particulas predominantemente cilindricas com
algumas particulas irregulares. O RLR ¢ composto por 100% de fase amorfa, sendo a
silica altamente reativa devido a sua estrutura amorfa e com defeitos. Apresenta de 25
a 800°C uma perda de massa total de 5,30%. O didmetro mediano do material apos o
tratamento é de 25,61 um, area superficial especifica de 0,555m?/g ¢ densidade de

2,596g/cm’.

O teor de amorfo e a quantificagdo dos compostos minerais foi obtida através do
refinamento baseado no Método de Rietveld dos dados da DRX. Ao final da andlise e
refinamento foram alcangados indices estatisticos, GOF e RWP, e ajuste grafico entre o

difratograma calculado e observado, que indicam uma analise quantitativa confiavel.

5.2 indice de Atividade Pozolanica

De acordo com a norma que determina o indice de atividade pozolanica com cimento
Portland (NBR 5752:2014), somente as amostras de RLR e RLV foram consideradas
pozolanas, atingindo uma indice de 84,8% e 98,7%, respectivamente. Utilizando o indice de
atividade pozolanica com cal (NBR 5751:1992), somente as amostras de RLV atingiram os

valores minimos exigidos pelos requisitos fisicos, 6 Mpa, para classifica¢gdo como pozolana.

Utilizando o método da condutividade elétrica proposto por Luxan (1989), somente o
RFV foi classificado como boa pozolana, enquanto que o RLR e RLV apresentaram pouca ou
nenhuma atividade pozolanica. Como citado previamente, a reatividade apresentada pelo RFV
pode estar associada a sua area especifica superficial e ndo a uma atividade pozolanica,

creditada pelos resultados abaixo da média encontrado nos ensaios de resisténcia.

5.3 Teor de Hidroxido de Calcio e Carbonato de Calcio

O teor de hidroxido de célcio (Ca(OH),) remanescente foi obtido através da andlise
térmica, termogravimétrica (TG) e calorimetria de varredura diferencial (DSC), e analise

quantitativa de difragdo de raios X (DRX). Onde foi constatado que para todas as amostras,
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com substituicdo por RLR, RFV e RLV promoveram uma diminui¢do na quantidade de
Ca(OH), para todas as idades, sem aumentar a quantidade de carbonato de célcio (CaCOs).
Considerando essa redugdo, descontada o fator de dilui¢do, todos as amostras apresentaram

atividade pozolanica.

5.4 Influéncia na Hidrata¢cao do Cimento Portland

A avaliagdo da influéncia da substituicdo do cimento Portland por RLR, RFV ¢ RLV
foram realizadas utilizando a andlise quantitativa de DRX, adotando como parametro os
teores de compostos comuns ao cimento Portland anidro, alita (CsS) e belita (C,S). O RLR e
RFV apresentaram uma melhora na hidratagdo do C;S e C,S, entretanto o RLV provocou uma
piora na hidratacdo tanto do Cs;S quanto do C,S. Essas diferencas podem estar relacionadas a
reducdo na concentragdo de clinquer de cimento Portland provocada pela substituicdo por

residuo.

5.5 Atividade Pozolanica

Com relacdo a reatividade pozolanica dos residuos RLR, RFV e RLV ¢ possivel
concluir:

* O RLR atende aos critérios fisicos e quimicos exigidos em norma (NBR

12653: 2012), apresenta em 1/3 dos ensaios indiretos indice de atividade

pozolanica exigido. E para todos os métodos diretos apresenta consumo de

hidréxido de célcio, atribuida a atividade pozolanica. O RLR promoveu uma

média atividade pozolanica, devido ao consumo de hidréxido de calcio e baixa

reatividade, devido aos resultados obtidos pelo IAP com cimento Portland e

Cal.

* O RFV atende alguns critérios fisicos e quimicos exigidos em norma
(12653:2012), apresenta em 1/3 dos ensaios indiretos, método da
condutividade elétrica, resultados minimos exigidos, sendo o resultado
creditado a sua area superficial especifica e ndo a atividade pozolanica. E para
todos os métodos diretos apresenta consumo de hidréxido de célcio, porém

essas redugdes aparentemente estdo relacionadas a relagdo conhecida da fibra
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de vidro com o ambiente alcalino do cimento. A reagdo entre o hidroxido de
calcio e o RFV, baseado nos outros métodos, ndo sugere como resultado a
formacgao de silicatos e aluminatos hidratados de calcio. Logo, o RFV nao
apresentou atividade pozolanica, apesar de ocorrer o consumo de hidroxido de
calcio em um dos ensaios diretos, possivelmente relacionado ao ataque alcalino

a fibra de vidro.

O RLV atende aos critérios fisicos e quimicos exigidos em norma (NBR
12653:2012), apresenta em 2/3 dos ensaios indiretos, IAP com cimento
Portland e IAP com cal, resultados minimos exigidos, com elevado indice de
atividade pozolanica. E para todos os métodos diretos apresenta consumo de
hidroxido de célcio, atribuida a atividade pozolanica. O RLV promoveu alta
atividade pozolanica, alto consumo de hidroxido de célcio para todas as idades
e pode ser considerada uma pozolana de média/alta pozolanicidade, devido aos

resultados obtidos dos ensaios de IAP com cimento Portland e cal.

Logo, o RLR e RLV apresentam-se como uma op¢ao de material pozolanico, para

emprego com cimento Portland. Apresenta como vantagem o fato de ndo demandarem

nenhum processo de calcinagcdo e seu beneficiamento se tornaria vidvel em larga escala,

levando em consideracao o baixo tempo de moagem e equipamentos utilizados no trabalho.

O RFV nio apresentou um bom comportamento com as matrizes de cimento Portland

e cal, e o consumo de hidroxido de calcio ndo indica relacdo com a atividade pozolanica.

Logo, o RFV, segundo os métodos utilizados no presente trabalho, ndo se apresenta como

uma opc¢ao de material pozolanico.

5.6 Sugestdes para Trabalhos Futuros

Avaliagdo do emprego RLR, RFV e RLV como fibra de refor¢o em compdsitos

de cimento Portland.

Avaliagdo da durabilidade do composito de cimento com RLR, RFV e RLV.
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Avaliacdo da atividade pozolanica do RLR, RFV e RLV, com idades
superiores a 90 dias, conhecido que a atividade pozolanica se desenvolve de

forma lenta.

Todas as sugestdes visam a aquisi¢do e engrandecimento dos conhecimento de

pozolanas e dos residuos trabalhados no presente trabalho.
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