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Resumo

Este trabalho propde estudar a reatividade do residuo de ardosia em matrizes
cimenticias. Foram analisadas as caracteristicas fisicas e quimicas do residuo de
arddsia através dos ensaios de granulometria a laser, fluorescéncia de raios-X,
difrac@o de raios-X, além da analise térmica da pasta de cimento produzida a partir
da substituicdo de 35% de cimento Portland por residuo de arddsia apos 28 dias de
cura. Propbs ainda o estudo da atividade pozolanica do residuo de arddsia pelo
método preconizado na norma ABNT NBR 5751 (ABNT,2012). A grande quantidade
de residuos gerados pelas mineradoras e sua deposicdo em lugares inadequados,
torna de grande importancia e notoriedade estudos que contemplem a substituicdo
de rejeitos minerais na construcao civil, que além de contribuir para a reducéo de
residuo gerado alinha-se ao bom desempenho que podem oferecer em matrizes

cimenticias.

Palavras chave: residuo de ardésia, atividade pozolanica, NBR 5751(ABNT,2012),

difracdo de raios-X, andlise térmica, cimento Portland.



Abstract

This work proposes to study the reactivity of slate residue in cementitious matrices.
Were analyzed the chemical and physical characteristics of the slate residue by
granulometry laser, X-ray Fluorescence, X-ray Diffraction, besides the thermal
analyses of the cement paste produced from the replacement of 35% of Portland
cement per residue slate in a folder cement after 28 days of curing. It also proposed
the study of the pozzolanic activity of the residue of the slate method recommended
in the standard NBR 5751 (ABNT,2012). The large amount of residue generated by
mining and its deposition in inappropriate places, makes it of great importance and
notoriety studies that include the replacement of mineral waste in construction, which
also contributes to the waste reduction generated aligns with the good performance

they can offer in cementitious matrices.

Key words: residue slate, pozzolanic activity, NBR 5751 (ABNT,2012), diffraction X-

ray, thermal analysis, Portland cement.
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1 INTRODUCAO

A preocupacao ambiental diz respeito, entre outras coisas, a0 CONSUMO excessivo
ou ineficiente de recursos naturais nao-renovaveis (LEITE,2001). A industria da
construcéo civil é considerada a maior consumidora de matérias-primas naturais e
uma das maiores geradoras de residuos, fazendo que 0s mesmos sejam
descartados indiscriminadamente no meio ambiente ou depositados em aterros,
contribuindo assim, de maneira relevante para maior degradacdo do meio ambiente.
No entanto, alternativas de reutilizagdo e reciclagem devem ser sempre estudadas
como as principais alternativas para o seu gerenciamento.

Nos ultimos anos a reciclagem de residuos tem sido incentivada mundialmente,
seja por razfes politicas, econémicas ou ecologicas (LEITE, 2001), fazendo com
que pesquisas sejam realizadas buscando materiais resistentes e capazes de
proporcionar melhoria das caracteristicas e dos desempenhos de alguns produtos.

Dessa maneira, percebe-se que a utilizacdo de materiais alternativos na
construcdo civil € cada vez mais empregada e recebe destague nesse trabalho a
utilizacdo do residuo proveniente do corte refrigerado da ardosia, uma rocha
metamorfica amplamente utilizada na construcao civil.

As maiores vantagens da utilizacdo de residuos minerais na producdo de
materiais de constru¢do sdo: a sua abundancia, particularmente nas regides que
concentram empresas mineradoras e de beneficiamento mineral; a diversificacdo de
matérias-primas e a possibilidade de reducdo de custos (MENEZES et al 2002).
Além disso, € uma alternativa de reciclagem e reutilizacdo desses materiais,
abrangendo o aspecto ambiental, econémico e social, buscando o desenvolvimento
sustentavel, possibilitando a economia das matérias-primas ndo renovaveis e
reduzindo os impactos ambientais dos residuos gerados pela sociedade.

O residuo fino do corte de ardésia surge na fase de corte dos blocos de rochas
nas dimensdes comerciais e é oriundo da abrasédo do disco de corte diamantado na
rocha que € carregado pela agua utilizada na refrigeracéo e lubrificagdo do disco,
sendo descartados em efluentes ou depositados nas serrarias de rochas

ornamentais, resultando em problemas de deposicao de lixo e assoreamento de rios.
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Desta forma, viu-se a possibilidade da adicdo mineral em matrizes de cimento
Portland do residuo de ardésia, atendendo a quesitos de qualidade, durabilidade,
sustentabilidade e ecologia.

Segundo a FEINAR (2006) o Brasil ocupa o segundo lugar mundial em termos de
producdo e consumo de ardésias, além de ser o segundo maior exportador, posicao
que alcancou em apenas vinte e cinco anos de atividades minero-industriais do setor
de ardosias de Minas Gerais, que responde por 90% da producdo e processa a
quase totalidade das exportacdes brasileiras. A producédo de arddsia do estado de
Minas Gerais totaliza cerca de 500 mil toneladas/ano, seja em chapas, ladrilhos,
tampos de bilhar, telhas e outros produtos, movimentando cerca de 400 empresas
de lavra e beneficiamento, gerando de seis a sete mil empregos diretos.

Prezando pelo meio ambiente e aliado com questdes econdmicas o
reaproveitamento de residuos minerais na construcdo civil vem tomando espaco,
uma vez que as adicdes podem apresentar pozolanicidade, ou seja, formar
compostos cimentantes na presenca de agua. Os ensaios e técnicas para avaliacao
do indice de Atividade Pozolanica sdo determinados pela ABNT a partir de métodos
indiretos de quantificacdo do potencial reativo.

Dessa forma, este trabalho tem por objetivo avaliar a reatividade e a atividade
pozolanica do residuo de arddsia, bem como estudar a viabilidade e eficiéncia de

sua utilizacdo em matrizes cimenticias.
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2. OBJETIVOS
2.1. Objetivo Geral
Avaliar a reatividade e a atividade pozolanica do residuo de arddsia quando

aplicada como adicdo mineral em pastas de cimento Portland, bem como melhorias

de desempenho que a mesma possa agregar as pastas.

2.2. Objetivos Especificos
Caracterizacao fisica do residuo do corte de arddsia por Granulometria a Laser;

Analise mineralogica pela Difracdo de Raio-X;

Andlise quimica do residuo pela Fluorescéncia de Raio-X;

Andlise térmica da pasta de cimento com 35% de substituicdo de cimento Portland
por residuo de ardésia apds 28 dias de cura;

Avaliacdo da atividade pozolanica pelo Método de Luxan;

Determinacéo do indice de Atividade Pozolanica (IAP) do residuo de ardésia com
cal pelo método disposto na NBR 5751 (ABNT, 2012) .
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1. Principais Pozolanas

Materiais Pozolanicos, segundo a NBR 12653 (ABNT, 1992), sao definidos como
aqueles que possuem em sua composicao silicatos ou silico-aluminatos amorfos
com nenhuma ou pouca atividade aglomerante, mas que quando em contato com
agua e em temperatura ambiente reagem com o hidroxido de calcio formando
componentes com propriedades cimentantes. A reagdo entre a pozolana e o
hidréxido de célcio resulta na producdo de silicatos de calcio hidratados, que séo
produtos responsaveis pela resisténcia e durabilidade das argamassas e concretos
(OLIVEIRA et al., 2004).

As pozolanas sao utilizadas em substituicdo parcial do cimento Portland e sua
adicdo apresenta alguns beneficios como: reducdo de custo, reducédo do calor de
hidratacdo, melhoria da resisténcia a fissura térmica, diminuicdo de permeabilidade,
melhoria de plasticidade e de resisténcia as aguas sulfatadas e a compresséo, além
de minimizar ou retardar a reagao alcali-agregado.

E importante lembrar que cerca de 20 a 40% do cimento pode ser substituido por
pozolana nos concretos sem que afete significantemente a resisténcia mecanica
final do produto e que, ainda assim, agregue melhorias na qualidade do mesmo.
Outro ponto que merece destaque € o fato de que se faz necessarios tratamentos
prévios em materiais pozolanicos para que seu uso se torne apropriado, por meio de
processos que englobam desde a moagem até processos mais complexos como 0s
térmicos.

A NBR 12653 (ABNT, 1992) classifica as pozolanas em funcdo da origem e em
funcdo das suas caracteristicas fisicas e quimicas. Quanto a origem as pozolanas se
classificam em:

e Pozolanas naturais

Sao originarios de rochas metamorficas, de carater petrogréfico acido (65% de
SiO,) e de origem sedimentar ricos em silica.

e Pozolanas artificiais

S&o os subprodutos industriais e materiais submetidos a tratamento térmico.

e Argilas calcinadas

Séo argilas cauliniticas, que para que possam desenvolver atividade pozolanica
devem ser submetidas a temperatura entre 500°C a 800°C e posterior moagem.
(SOUZA; DAL MOLIN, 2002)
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e Cinzas volantes

Residuos essencialmente silico-aluminosos, que resultam da combustdo do
carvao mineral pulverizado ou granulado.

e Outros materiais

Materiais nao tradicionais que também desempenham atividade pozolanica como
escorias siderurgicas &cidas, cinzas de residuos vegetais, rejeito de carvdo mineral.

Quanto as caracteristicas fisicas e quimicas os materiais pozolanicos dividem-se
em trés classes a saber:

e Classe N

S8o0 as pozolanas naturais e artificiais, como certos materiais vulcanicos de
carater petrografico acido, “cherts” silicosos, terras diatomaceas e argilas calcinadas
(NETTO, 2006).

e Classe C

Nessa categoria estdo as cinzas volantes obtidas a partir da combustdo do carvao
mineral em usinas termoelétrocas.

e Classe E

Segundo estabelecido na NBR 12653 (ABNT, 1992) nessa classe se encaixam as
pozolanas cujos requisitos diferem das classes anteriores.

Segundo Tiboni (2007), a superficie especifica dos residuos tem grande influéncia
na atividade pozolanica em virtude de estar correlacionada a finura do material,
afetando o grau de atividade pozolanica, podendo ter o efeito secundario de filer.
Dessa forma, conclui-se que os aditivos minerais influenciam as propriedade das
argamassas e concretos através de sua distribuicdo, forma, textura e distribuicdo de
poros. Segundo Almeida (2008) as pozolanas mais utilizadas atualmente tém sido a

microssilica, o carvao ativado e a escéria de alto-forno basica.

3.2 Ardésia

A ardésia € uma rocha metamorfica, de derivacdo sedimentar que desenvolve
planos preferenciais de particdo designados de clivagem ardosiana. Essa clivagem é
criada pelas pressfes mecanicas, por recristalizagdo mineralogica ou por rotacao
dos cristais, possuindo escamas de mica, quartzo, 0xido de titanio, clorita e outros
(SOUZA et. al, 2000).
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Apresenta propriedades fisicas como clivagem preferencial, alta resisténcia
mecanica, baixa porosidade, dureza média, além de ser constituida de minerais
resistentes, o que faz com que seu uso possa ser amplo na construcao civil, como
em coberturas e revestimentos de paredes e pisos.

Além das vantagens estéticas proporcionadas pela ardosia, como a possibilidade
de uso tanto na face polida quanto natural, a mesma ainda apresenta as vantagens
como durabilidade e facilidade de manutencdo e limpeza, assegurando grande
confiabilidade.

No Brasil, o estado de Minas Gerais € o0 maior centro de extracdo e
beneficiamento de arddsia, possuindo uma regido produtora focada que compreende
uma area de 7000 km2 e que é designada como “Provincia de Arddsia de Minas
Gerais”. Os principais municipios mineradores estdo situados no centro do estado a
uma distancia de aproximadamente 150 km da capital, abrangendo totalmente
0 municipio de Papagaio e parcialmente os municipios de Caetanodpolis, Felixlandia,

Pompéu, Paraopeba (Figura 1), Curvelo, Martinho Campos (Figura 2) e Leandro

Ferreira. Os materiais extraidos sao beneficiados e comercializados nos mercados
interno e externo (MPM SLATE, 2012).
Figura 1- Pedreira em Paraopeba — MG.

Fonte: Pagina Altivo Pedras.
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Figura 2- Pedreira em Martinho Campos-MG

Fonte: P4gina Altivo Pedras.

A extracdo dos blocos de ardésia com disco diamantado e agua para refrigeracéo
gera grande quantidade de rejeito em virtude da baixa recuperacdo de placas com
aproveitamento industrial inferior a 15% do volume extraido. A falta de pesquisas,
estudos, tecnologias e planejamentos geoldgicos vém agravando esse quadro e
contribuindo para acentuar os problemas ambientais.

Em contrapartida algumas pesquisas tem utilizado ardésia na producdo de
materiais cimenticios e contribuindo para reducdo do impacto ambiental. Segundo
Furquim (2006), os minerais veem sendo empregados em concretos com o objetivo
de melhorar suas propriedades contribuindo para menor porosidade, maior
resisténcia mecanica, proporcionando um concreto de baixa permeabilidade,
assegurando as estruturas protecao contra agentes agressivos.

De acordo com Dos Santos et al. (2013) a utilizacdo de rejeito de ardosia em
porcentagens de até 15% ¢é favoravel, podendo aumentar a resisténcia da

argamassa.

3.3 Aplicagdes da Ardésia
3.3.1 Aplicagdes da ardosia como revestimento

A ardosia devido a suas caracteristicas mineralogicas favorece a sua exploracéo
e seu corte em placas de espessuras variadas (fissilidade) (OLIVEIRA, 1998 apud
CUNHA, 2007).
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E uma pedra decorativa aplicada em pavimentos, fachadas, tampos de
laboratérios e mesas de bilhar, decora¢gdes de interiores e exteriores, podendo ser
trabalhada em diversas dimensdes. Além disso, € encontrada em banheiros,
revestimento de pisos, paredes e até telhados em paises de clima frio por
apresentarem alta resisténcia mecéanica e isolamento térmico. No entanto, ndo é
muito indicada para pisos de areas externas por propagar muito calor e quando
molhada, torna-se escorregadia. Seu acabamento pode ser natural ou polido e sua

espessura pode variar de 2,0cm a 3,0cm.

3.3.2 Aplicacao da ardésia na construcao civil

Atualmente, com a grande geracado de residuos nas mineradoras e nas empresas
de beneficiamento mineral, aliado a preocupacédo do impacto ambiental que geram,
pensa-se muito na reutilizacdo desses residuos na construcdo civil, uma vez que
eles podem apresentar atividade pozolanica podendo ser utilizados em substituicao
ao cimento, diversificando, portanto as matérias primas e contribuindo para reducao
de custos de producdo e melhoria das caracteristicas dos materiais (MENEZES et
al., 2002). Assim, grande parte dos rejeitos da mineragdo podem ser reciclados,
transformados, reutilizados e incorporados, resultando em novos materiais de modo
a atender as tecnologias mais simples, eficientes e econdmicas de construcdo
(LANA, 2014).

Durante a extracdo e mineracdo da arddésia os residuos séo caracterizados como
pé, cascalho e lama, e quando jogados indiscriminadamente na natureza causam
grande impacto. Em consequéncia disso, o estudo da adicdo do residuo de ardosia
estd avancando e sendo empregado em varios materiais na construcao civil. No
Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da Escola de Engenharia,
no estado de Minas Gerais, foram realizados estudos para o uso de residuo de
arddsia em tijolos e segundo MANSUR et al. (2006 apud CUNHA, 2007) o residuo
pode substituir a ceramica vermelha na fabricacdo de tijolos e tubos ceramicos.
Além de reutilizar o rejeito da ardésia, ndo gera custo e é abundante na regido de
Minas Gerais, outra vantagem apresentada € o fato de substituir a ceramica,
material oriundo da extracdo da argila, que € altamente poluente.

As proporcoes de adicdo do residuo de arddésia em matrizes ceramicas podem
variar de 10% a 60% e sdo obtidas por processos de combina¢ges, moldagem e

gueima a 1000°C por 4 horas. Assim, o residuo de ardésia tem sido recuperado
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como matéria-prima por varias empresas do setor ceramico (CUNHA, 2007),
sobretudo na fabricacdo de telhas, atendendo a exigéncia minima de 27MPa para
uso e comercializacdo do material.

O uso de material residual para a construcdo civil vem sendo estudado desde
meados da década de 70 e segundo BUTLER et al (2000) o residuo de ardésia é
utilizado em matrizes de concreto de baixo custo, além de ser empregado como
matéria prima no setor ceramico.

O estudo, andlise e caracterizacdo dos diferentes tipos de residuos, bem como
sua caracterizagdo mineralégica e andlise térmica tornam-se imprescindiveis para
definicAo de uma estratégia para emprego no setor industrial, possibilitando o uso
dos residuos em varios segmentos industriais, diminuindo o volume de residuo

depositado e, consequentemente, melhorando as condicbes ambientais

3.4 Caracterizacdo do residuo de ardosia
3.4.1 Difracdo de Raios-X (DRX)

A difracdo de raios-X representa o fendbmeno de interacdo entre um feixe de
raios-x incidente e os elétrons dos atomos do material (GOBBO, 2003). Os raios X
ao atingirem o material podem ser espalhados elasticamente, sem preda de energia
pelos elétrons de um atomo (espalhamento coerente). O foéton de raios X apés a
incidéncia muda sua trajetéria, mas mantem a mesma fase e energia do féton
incidente, assim, a onda eletromagnética é instantaneamente absorvida pelo elétron
e reemitida.

Partindo da existéncia de dois ou mais planos de uma estrutura cristalina, a
difracdo de raios X ocorrera a partir da diferenca da trajetéria percorrida pelos raios
X e o comprimento de onda da radiacao incidente. Esse fenbmeno satisfaz a Lei de
Bragg (Equacéo 1), onde um feixe monocromatico de determinado comprimento de
onda incide sobre um cristal a um determinado &ngulo, denominado angulo de
Bragg, de onde tem-se:

nA = 2d - sin 6 (1)

Onde: n = ordem de difracéo;

A =comprimento de onda;
d = distancia entre os planos de atomos;
6 = angulo de Bragg.
Equacéao 1- Lei de Bragg
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7

O feixe difratado € expresso por picos que se destacam da linha de base,
constituindo o padréo difratométrico ou difratograma.

A intensidade difratada (representada pelos picos do difratograma) é dependente
do nimero de elétrons no atomo, esses por sua vez sao distribuidos no espaco de
tal forma que os varios planos de uma estrutura cristalina possuem diferentes
densidades de &tomos ou elétrons, fazendo com que as intensidades difratadas
sejam distintas. Os dados obtidos de cada pico séo a intensidade, a posicdo angular

(2 8) ou distancia interplanar (d) e o perfil (Figura 3).

Figura 3- Fendbmeno de difracéo de raios-X (Lei de Bragg).

1 2 3

Fonte: KAHN, 2009, p. 2.

Através do método do p6é em agregados policristalinos a amostra € pulverizada,
fixada a um porta-amostra por prensagem e/ou colagem e submetida a um feixe de
raios-X monocromatico. Cada particula deste p6 vai se comportar como um pequeno
cristal, com orientacdo aleatéria em relacdo ao feixe de raios-X incidente. A
sobreposicao de reflexdes dos componentes é o inconveniente da técnica, que
acaba resultando na mistura de informacdes contidas na intensidade e dificulta a
andlise de um material com numero excessivo de compostos cristalinos.

As substancias séo identificadas através da comparacdo do espectros
observados com padrdoes dos difratogramas de fases individuais disponibilizados
pelo ICDD (Internacional Center for Diffraction Data), permitindo calcular os
parametros de cada unitaria, avaliar o grau de cristalinidade e quantificar as fases

presentes (baseada nas intensidades dos picos do difratograma, que contém a
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caracteristica da estrutura cristalina de cada faze e refletem a proporcéo das fases
na amostra)(GOBBO,2003).

Com a andlise correta, experiéncia na leitura, um bom operador e
equipamentos computacionais adequados o difratograma de raios-X pode oferecer

resultados inteiramente satisfatorios sobre a constituicdo de fases da amostra.

3.4.2 Andlise Térmica

Andlise térmica € um grupo de métodos pelos quais as propriedades fisicas ou
quimicas de uma substancia, mistura ou reativo sdo medidos como funcbes de
temperatura ou tempo, enquanto a amostra, sob uma atmosfera especifica esta
sujeita a um programa de temperatura controlada. O programa pode consistir em
aquecer, resfriar, manter a temperatura constante ou uma sequencia destes.

Essa definicdo comumente aceita para andlise térmica foi proposta pelo Comité
de Nomenclatura da Confederacdo Internacional de Andlises Térmicas (ICTA) e
adotada pela IUPAC (Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada) e pela ASTM
(Sociedade Americana de Testes de Materiais)(MACHADO, 2008).

Dentre os meétodos mais utilizados de analise térmica encontra-se a analise
termogravimétrica (TGA), onde ocorrem mudancas de massa devido a interagédo
com a atmosfera, vaporizacdo e decomposicao e a andlise térmica diferencial (DTA),

na qual processos fisicos e quimicos envolvem a variacao de energia.

3.4.2.1 Andlise Termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica acompanha a variacdo da massa da amostra em
funcdo da temperatura quando esta é submetida a uma programacéo controlada. Ou
seja, é a técnica que acompanha a perda ou ganho de massa da amostra em funcéo
da temperatura.

Através da termogravimetria € possivel quantificar a presenca de fases pela perda
de massa a dada temperatura, pois cada composto quimico sofre alteracdo e
transformacdo sob determinada temperatura. A TG é utilizada para caracterizar a
decomposicdo e a estabilidade térmica de materiais e examinar a cinética de
processos fisico-quimicos que ocorrem em uma amostra (HATAKEYAMA; QUINN,
1999).
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Para andlise da curva termogravimétrica faz-se o tracado dos dados da perda de
massa da amostra no eixo das ordenadas pelo aumento da temperatura. Para
auxiliar no reconhecimento de um composto a partir de determinado trecho obtém-se
a curva derivada a primeira em relacao a curva de perda de massa. Para os trechos
da curva de perda de massa em que houver uma mudanca na inclinacdo, resultara
na curva derivada a primeira, picos que representam uma decomposi¢c&o (ou reacao)
de um determinado composto quimico (NITA; JOHN, 2007). As curvas TGA
(termogravimétrica) e DTG (termogravimétrica derivada) estdo representadas a
seguir (Figura 4).

Figura 4-Curva TGA em vermelho e DTG em azul.
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Fonte: MACHADO, 2008, p. 4.

Observa-se que no eixo das ordenadas a massa é representada em percentual de
massa wt%, ao invés da massa total, proporcionando uma facil comparacéo entre
varias curvas em uma base normalizada.

Pela técnica da termogravimetria (curvas TGA e DTG) observa-se que 0s
produtos hidratados na matriz perdem a agua quimicamente combinada em picos
caracteristicos. O processo de perda de agua do hidréxido de calcio situa-se em
370°C, sendo praticamente decomposto na temperatura de 580°C com total

desidratacdo. Assim, a verificacdo da atividade pozolanica se da com a diminui¢cao
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desse pico ao longo do envelhecimento, indicando, portanto, o consumo de

hidréxido de célcio.

O equipamento utilizado na termogravimetria (Figura 5) é basicamente composto

pela termobalanca, que € um instrumento que permite a pesagem continua de uma

amostra em func¢do da temperatura a medida que ela é aquecida ou resfriada.

O equipamento € constituido pelos seguintes equipamentos:

Forno: apresenta ampla diversidade conforme o fabricante e cada forno
compreende um faixa de temperatura especifica, podendo variar de -170°C a
2800°C, dependendo dos materiais constituintes e dos demais componentes;
Programador de temperatura: tem como fungdo controlar a taxa de
aquecimento do forno que, em geral, esta na faixa de 1 a 50°C/min e deve ser
capaz de uma programacao diretamente proporcional ao tempo para varias
faixas de temperaturas diferentes;

Termopar: constituido de dois condutores elétricos tendo duas juncdes, uma
onde a temperatura € medida, e outra onde a temperatura € conhecida.A
temperatura entre as duas juncdes é determinada pelas caracteristicas do
material e o potencial elétrico estabelecido.

Balanca: instrumento que permite medidas continuas da massa da amostra
enquanto ocorre a mudanca de tempo e temperatura. A expressao
“termobalanga” é utilizada para designar o sistema que mede a massa de
amostra em um determinada faixa de temperatura.

Cadinhos: De acordo com o tipo de amostra a ser utilizada o cadinho pode
ser dos mais diversos materiais. Para amostras em p0, os cadinhos sao
achatados, mas para evitar inchamentos é indicado o uso de cadinhos com

paredes mais altas.
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Figura 5-Desenho detalhado de um aparelho de termogravimetria.
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Fonte: MACHADO, 2008, p. 6.

3.4.2.2 Andlise Térmica Diferencial (DTA)

A analise térmica diferencial derivada (DTA) é uma técnica em que a diferenca de
temperatura entre uma substancia e um material de referéncia é medida em funcéo
da temperatura, enquanto a substancia e o material de referéncia sdo submetidos a
uma programacao controlada de temperatura.

E importante ressaltar que a substancia e o material de referéncia sdo submetidos
a mesma programacao de aquecimento, monitorada pelos sensores de temperatura.
O material de referéncia pode ser a alumina em pé e até mesmo a capsula vazia.

A amostra e o material de referéncia sdo mantidos a mesma programacdo de
temperatura até a ocorréncia de alguma alteracao fisica ou quimica da amostra. Se
a amostra apresentar por um curto periodo de tempo temperatura superior a
temperatura do material referéncia, a amostra liberou calor, ocorrendo uma reagéo
exotérmica. Se ocorrer uma reacdo endotérmica a temperatura da amostra
apresentara, por um curto periodo de tempo, temperatura inferior que a temperatura
de referéncia (MACHADO, 2008). Na Figura 6 tem-se uma curva tipica de analise

térmica diferencial.
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Figura 6-Curva tipica de uma analise térmica diferencial.
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Fonte: MACHADO, 2008, p. 10.

a) Variacdo da capacidade calorifica;

b) Reacdo exotérmica,;

c) Reacédo endotérmica;

Dessa forma, observa-se que as mudancas como fusdo, solidificacdo e
cristalizacdo da amostra séo registradas sob a forma de picos (b e c) e a capacidade
calorifica registrada como um deslocamento da linha de base (a). Além disso, tem-se
na curva DTA a temperatura ou tempo na abscissa, e a diferenca de temperatura
nas ordenadas (uV).

A analise térmica diferencial é usada principalmente para determinar a
temperatura inicial dos processos térmicos e caracteriza-los como exotérmicos ou
endotérmicos. Essa informacéo auxilia na determinacdo do consumo de hidréxido de
calcio, uma vez que os picos endotérmicos entre 500°C e 600°C estdo associados a
portlandita residual. Assim, quanto menor a area do pico do hidroxido de calcio,

maior o consumo de hidroxido de calcio e maior o potencial pozolanico (LANA, 2014
apud MANFROI et al., 2010).
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3.4.3 Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

A fluorescéncia de raios-X é um método semi-quantitativo baseado na medida das
intensidades dos raios-X caracteristicos emitidos pelos elementos constituintes da
amostra. Esse procedimento é uma técnica ndo destrutiva permitindo identificar os
elementos presentes em uma amostra (andlise qualitativa) assim como estabelecer
a concentragdo em que cada elemento presente na amostra se encontra .Isso ocorre
a partir do momento em que atomos da substancia analisada absorvem energia de
uma fonte de radiacdo de energia elevada (raio-X) provocando, assim, a excitacao
dos atomos e deixando-os em uma situagdo instavel. O &tomo excitado tende a
voltar ao seu estado inicial, ocorrendo uma emissao de energia que é caracteristica
especifica de cada elemento quimico, permitindo sua identificacdo e quantificacdo
(OLIVEIRA, 2011).

Abaixo a Figura 7 ilustra o principio da fluorescéncia de raios-X quando um atomo
recebe uma descarga de raios-X, possibilitando a entrada de fétons que atingem o
elétron da amostra, elevando sua energia e sendo retirado da camada atdmica que
ocupava, deixando um vazio. Este vazio é preenchido por um elétron de maior
energia e nesse processo ha liberacdo de energia na forma de um féton de raios-X,
que demonstra as caracteristicas iguais ao comprimento de onda dos elementos
constituintes da amostra.

Figura 7- Representacado do principio da fluorescéncia de raios-X.

Fonte: Manual ARL 9900 Intellipower Series, N° AA83654-02, Thermo Fisher Scientific, 2007 apud
OLIVEIRA, 2011, p. 44.

De modo sucinto, a fluorescéncia de raios-X consiste em trés fases: excitagdo
dos elementos constituintes da amostra, dispersao dos raios-X emitidos pela

amostra e deteccéo dos raios-X emitidos pela mesma.
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Dessa forma, a partir da sua capacidade em determinar elementos quimicos de
forma répida, sem destruir a matriz e com custos de operagdo baixos e minimo
preparo das amostras a FRX vem ocupando um lugar de destaque na comunidade
cientifica e académica, propondo a solucdo a certos problemas quimicos e
aplicacbes em diversas areas.

O fendbmeno da fluorescéncia de raios-X se fundamenta na producgéo e deteccao
de raios-X por radiacdes eletromagnéticas de alta frequéncia com comprimento de

onda na faixa de 0,003 a 3nm.

3.5 indice de Atividade Pozolanica
3.5.1 Método de Luxan

Segundo Luxan et al (1989) a atividade pozolanica pode ser medida pela
condutividade elétrica. O método consiste em avaliar a variacdo da condutividade
elétrica de 200mL de solucéo saturada de hidroxido de célcio Ca(OH), a 40°C e sob
agitacdo constante devido a adicdo de 5,0 g de pozolana. Apdés a adicdo da
pozolana, no caso o residuo de arddsia, a condutividade decresce em decorréncia
da menor quantidade de fons Ca?" e (OH)’, sendo o indice de Atividade Pozolanica
(IAP) definido como a relagdo entre a condutividade elétrica antes da adi¢cdo da
pozolana e a condutividade elétrica apds passados 120s da adicdo da pozolana.

Luxan et. al (1989) propde ainda que os materiais sejam classificados em grupos
conforme o indice de atividade pozolanica a saber:

e Materiais sem atividade pozolanica: AmS/cm <0,4;

e Materiais de atividade pozolanica moderada: 0,4< AmS/cm <1,2;

e Materiais com alta atividade pozolanica: AmS/cm> 1,2.

E um método de facil aplicacio, porém o decréscimo da condutividade elétrica
pode néo representar de forma realista o grau de atividade pozolanica. Isto ocorre
porque pode haver nucleacdo com os ions Ca®* sendo atraidos para a superficie das
particulas, sem haver reacdo entre estes ions e a silica amorfa. Nesse caso, a
condutividade elétrica apresenta-se muito mais como funcédo da area de superficie

especifica das particulas do que o teor e a qualidade de sua fase ativa.
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3.5.2 Determinacgéo da atividade pozolanica - indice de atividade pozolanica
com cal - NBR 5751 (ABNT, 2012)

A norma brasileira NBR 5751 (ABNT, 2012) prescreve todo o método de ensaio
para determinacdo da atividade pozolanica com o cal. E um método fisico de
determinacdo da pozolanicidade a partir da medicdo da resisténcia mecanica de
argamassas contendo pozolana, cal (hidroxido de célcio hidratado), areia e agua
apos o periodo de sete dias de cura.

Segundo CORDEIRO (2009) a opc¢éao pelas argamassas em detrimento do ensaio
em pastas é devido ao fato de ser uma tentativa de ensaiar o material que mais se
aproxima das condigbes utilizadas normalmente. No entanto, a interagéo entre as
curvas granulométricas da areia e da pozolana podem encobrir medicbes e
ocasionar resultados diferenciados.

Tem-se optado por realizar esse ensaio para eliminar as variagdes decorrentes
dos desempenhos variados dos cimentos e para investigar a reatividade dos
materiais pozolanicos com a cal hidratada, uma vez que cada pozolana fixa uma
determinada quantidade de hidroxido de calcio para atingir a maxima resisténcia a
compressao.

E importante ressaltar que a NBR 12653 (ABNT, 1992) estabelece a condigéo de
que os corpos de prova obtidos no ensaio prescrito pela norma NBR 5751 (ABNT,
2012) possuam resisténcia a compressao aos 7 dias de, no minimo, 6,0 MPa, como
ilustra a Tabela 1.

Tabela 1- Exigéncias fisicas.

Classes de material
Propriedades pozolanico
N Cc E

Material retido na peneira
45 pm, % max. 34 34 34
indice de atividade pozolanica:
- com cimento aos 28 dias, em

relacdo ao controle, % min. 75 75 75
-com o cal aos 7 dias, em MPa| 6,0 6,0 6,0
- agua requerida, % max. 115 110 110

Fonte: ABNT NBR 12653, 1992, p. 2.
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4. MATERIAIS E METODOS
4.1 Cimento Portland

O Cimento Portland € um material de construcdo que possui propriedades
aglomerantes e aglutinantes, produzido a partir da moagem do clinquer, constituido
por silicatos de célcio hidraulicos, usualmente com adi¢éo de sulfato de calcio e que
endurecem sob a acao de agua. A fusdo de uma mistura dosada e homogeneizada
de calcario e argila, de modo que toda cal se combine com os compostos argilosos,
resulta nos clinqueres, que se apresentam em nodulos de 5 a 25mm de diametro de
material sinterizado (DE CARVALHO, 2009).

A norma brasileira prevé adicdes que sao oito tipos de Cimento Portland,
conforme o teor e a composi¢cado adotada (Tabela 2).

Tabela 2-Tipos de cimento.

Componentes [ % em Massa)
- Clinquer| Escéria |Material |Material
Titulo da Norma Denominagdo Sigla ( MPa) +Sulfato| Granul. |Pezolani|{Carbona
de Célcig A.F. |-co -tico
CP comum CPI 25 100
CP comum 32
CP comum + adi¢do| CPI-S 40 99-95 1-5
CP composto com
eschria CPI-E 25 94-56 6-34 - 0-10
CP composto com
CP composto Pozoling cPIZ | 32 94-76 > 614 | 010
CF' composto com CPILF 40 94-90 ) i 610
Filer
CP de alto forno CP de alto forno CPII |25/32{404 65-25 | 35-70 - 0-5
CP pozolénico CP pozolanico CPIV | 25/32 | 85-45 - 15-50 0-5
Min. de
CP de alta resistén | CP de alta resistén- 34 MPa
-cia inicial cia inicial (PN s s [0 ' ' &
dias
Classe de Resisténcia [25,32,40)] ; A medida da Resisténcia a compressdo dos cimentos
brasileiros € 0 MegaPascal [MPa] - 1 MPa =10,197 kgf  cm2 ou 1MPa = 10 kgf { cm?

Obs.: Existem ainda os seguintes tipos de cimento portland:

Resistente a Sulfatos (RS), Baixo Calor de Hidratacdo (BC). Branco Estrutural (CPB).

Fonte: CARVALHO, 2009, p. 57.

O cimento portland & uma das substancias mais consumidas pelo homem e isso
se deve as caracteristicas que l|he sdo peculiares, como trabalhabilidade,
moldabilidade (estado fresco), alta durabilidade e resisténcia a cargas e ao fogo

(estado duro). Insubstituivel em obras civis, 0 cimento pode ser empregado tanto em
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pecas de mobilidrio urbano como em grandes barragens, em estradas ou
edificacbes, em pontes, tubos de concreto ou telhados, podendo ser até matéria-
prima para a arte (ABCP, 2009).

No presente trabalho utilizou-se o CP V ARI (Alta Resisténcia Inicial) que € um
aglomerante hidraulico que atende as exigéncia de alta resisténcia inicial com
valores minimos de resisténcia a compressao exigidos pela norma de 26 MPa a um
dia de idade e de 53 MPa aos 7 dias (ABCP).E o produto da moagem do clinquer
Portland, constituido principalmente de silicatos de calcio hidraulicos, ao qual é
possivel, se necessario, adicionar uma ou mais formas de sulfato de célcio. O CP V
ARI pode ter em sua composicao até 5% de material carbonatico em massa, sendo
o restante dos componentes o clinquer e os sulfatos de calcio.

O CP V ARI utilizado foi entregue em um saco contendo 50kg de cimento e foi
verificado sua integridade na ocasido de sua inspecdo e recebimento. Seu
armazenamento se deu em local seco e protegido, colocado sobre um estrado seco
e apenas uma saco foi empilhado acima deste.

O CP V ARI é recomendado no preparo de concreto e argamassa para producao
de artefatos de cimento em indUstrias de médio e pequeno porte, como fabricas
de blocos de alvenaria, blocos para pavimentacéo, tubos, lajes, meio-fio, mourdes,
postes,etc até edificacbes de maior porte que requeiram resisténcia inicial elevada e
desforma rapida. A propriedade de alta resisténcia inicial nesse tipo de cimento &
obtida a partir da dosagem diferente de calcéario e argila na producdo do clinquer,
resultando em elevagdo dos conteldos de alita e C3A, e pela moagem mais fina do
cimento, a partir disso ao reagir com a agua o CP V ARI atinge elevada resisténcia
com maior velocidade (DE CARVALHO, 2009).

4.2 Cal
Cal € um aglomerante resultante da calcinacdo de rochas calcarias em

temperatura inferior ao ponto de fusdo, em torno de 900°C, suficiente para a
dissociagdo do calcéario. Existem dois tipos de cales, a cal aérea (cal virgem e cal
hidratada) e a cal hidraulica (Figura 8). Para realizagdo do ensaio de indice de
Atividade Pozolanica com cal fez-se uso da cal hidratada CH-II. A cal foi entregue
em um saco contendo 15kg e foi verificado sua integridade na ocasido de sua
inspecao e recebimento. Seu armazenamento se deu em um saco transparente

seco, protegido e fechado.



Figura 8- Tipos de Cal

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2.1 Cal aérea
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A cal aérea em contato com o gas carbdnico presente no ar endurece, podendo

tornar-se tdo sélida quanto o calcéario que a originou. De acordo com o teor de 6xido

de célcio (CaO) a cal aérea pode ainda ser gorda ou magra. A cal gorda possui no

minimo 90% de o6xido de célcio, € branca e apresenta melhor qualidade e

rendimento. A cal magra possui teor de magnésio variando entre 20% e 50% do

volume da cal e apresenta como maior desvantagem a sua lenta extingcdo quando

comparada ao CaO. A Figura 9 retrata o ciclo da cal aérea, desde a sua fabricacéo

até sua aplicacdo, apresentando-se como argamassa endurecida.

Figura 9- Ciclo da cal aérea

Hidratada Ca[OH),,

saicure argamansd hidratacio
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|
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Cal Extinta ou amassamento

+ areia

Q

Fonte: DE CARVALHO, 2009, p. 33.
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4.2.1.1 Cal virgem

A cal virgem, também denominada cal extinta, € o produto inicial resultante da
gueima de rochas calcarias, composto essencialmente dos o6xidos de calcio e
magneésio. A aquisicdo da cal virgem para extingcdo no canteiro esta praticamente
eliminada por varios fatores, inclusive seguranca nas obras, isto apesar de oferecer
maior plasticidade nas argamassas e maior rendimento econémico (DE CARVALHO,
2009).

A cal virgem pode ser classificada em funcdo do tempo de extingdo. Para isso
colocam-se em um recipiente duas ou trés medidas correspondentes a um punho
fechado e adiciona-se agua até cobrir a cal. Se a extingdo da cal comecar em menos
de cinco minutos, tem-se a cal de extincdo rapida. Entre cinco e trinta minutos, tem-
se a cal de extincdo média e se a extingado ocorrer apds trinta minutos tem-se a cal
de extingéo lenta.

O tipo de extingdo caracteriza o0 modo de ser adicionar e dosar a mistura
(MARINHO, 2013):

e Cal de extincdo rapida: adicionar sempre a cal a agua, sendo a &agua
suficiente para cobrir toda a cal. Se houver desprendimento de vapor durante
0 processo deve-se revolver inteiramente a massa e adicionar agua até
interromper o vapor.

e Cal de extincéo rapida: adicionar agua a cal, e garantir que a cal figue meio
submersa. Caso haja desprendimento de vapor mexer e adicionar agua.

e Cal de extincdo lenta: adicionar quantidade suficiente de agua para umedecer
totalmente a cal, ndo mexendo no material até que a extincdo esteja

completa.

4.2.1.2 Cal hidratada

A NBR 7175 (ABNT, 2003) define como cal hidratada o p6 obtido pela hidratacédo
da cal virgem, constituido essencialmente de uma mistura de hidroxido de calcio
e hidroxido de magnésio, ou ainda, de uma mistura de hidroxido de célcio,
hidroxido de magnésio e 6xido de magnésio.

A denominacdo da cal hidratada é ainda determinada de acordo com a

composicao da cal:
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e Cal hidratada CH-I: cal hidratada especial podendo ser de origem de
calcario calcio (Ca(OH) ,) ou calcario dolomitico (Ca(OH) ,+ Mg(OH) »);

e Cal hidratada CH-Il: cal hidratada comum composta de Ca(OH) »+
Mg(OH),+ MgO;

e Cal hidratada CH-IlI: cal hidratada comum com carbonatos.

4.2.2 Cal hidraulica
A cal hidraulica é constituida por silicatos, aluminatos e Oxidos de calcio que
hidratados endurecem na agua ou ao ar. Por conter silicatos e minerais argilosos

proporcionam alta na porcentagem de compostos com propriedades hidraulicas.

4.3 Residuo de Ardédsia

O residuo de ardésia utilizado para esse trabalho é proveniente da Mineradora
MPM SLATE, de Para de Minas, Minas Gerais. O residuo foi transportado e
armazenado corretamente a temperatura, umidade e condicbes adequadas no
Laboratorio de Materiais de Construcdo Civil da UFOP. O processo de preparagdo
da amostra envolve varias etapas, sendo a etapa inicial de grande importancia a
homogeneiza¢édo do residuo de arddsia, necessario para torna-lo adequado para a
posterior caracterizacdo do material e para 0os ensaios de atividade pozolanica. A

figura 10 abaixo apresenta o esquema da preparacado do residuo de ardosia.

Figura 10- Fluxograma do preparo do residuo de arddsia.

‘ - Armazenamento
- residuo
- destorroado
-l.abommm:j de ; * Destorroamento
Materias de do residuo
Construgado Civil durante 2 *Armazacnamento do
(Ime?). *Estufaa 110+ 5°C minutos. residuo processado

A

por 24 horas. em recipiente

hermeticamente
fechado.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Apbés a homogeneizacdo o residuo de arddsia passou pelo procedimento de
secagem em estufa a uma temperatura de 110+ 5°C por 24 horas. O material ja se
apresentava bastante fino e em forma de pequenos torrdes.

Apoés a secagem o residuo foi moido em um moinho de bolas horizontal da marca
Marconi (Figura 11), onde, através de movimentos circulares rapidos no sentido
horizontal do jarro sobre os rolos motorizados, esferas em alumina sinterizada eram
direcionadas em sentido contrario contra as paredes internas dos jarros pulverizando
a amostra. A finalidade desse procedimento foi desaglomerar as particulas do
material, ou seja, separar as particulas, tornando sua superficie especifica maior e,
consequentemente aumentando sua reatividade. E importante ressaltar que o
residuo de arddsia foi moido durante 2 minutos para destorroamento, separando-se
amostra significativa da moagem. Ap6s a moagem todo o material foi armazenado
em saco transparente fechado e devidamente identificado.

Figura 11- Moinho de bolas horizontal da marca Marconi.

Fonte: Acervo pessoal.

E importante lembrar que o processo de amostragem é o processo que limita a
exatiddo do procedimento e garante que esta represente a composi¢cao de todo lote.
Qualquer irregularidade durante a etapa de amostragem pode resultar em erros de
precisdo e exatiddo. Sendo assim, faz-se necessario a coleta e o processamento da

amostra 0 mais répido possivel, no entanto quando n&o se torna possivel é
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indispensavel que a mesma seja armazenada em recipiente impermeével e fechado,
com o0 menor espaco de ar possivel.

ApoOs todo o correto preparo da amostra do residuo de arddsia, anteriormente a
caracterizacdo do residuo e da determinacdo do indice de atividade pozolanica
mesmo, foi realizada a determinagcédo da massa especifica do residuo de arddsia por
meio da técnica de picnometria a hélio no laboratério de Engenharia MetallUrgica da
Universidade Federal de Ouro Preto. Essa técnica permite a determinacdo da massa
especifica do material através da comparacdo da variacdo da pressédo de hélio na
camara da amostra e a de uma camara de volume calibrado. Usa-se o hélio em
virtude da sua facilidade de penetrar nos poros das amostras, permitindo assim a
definicdo de modo preciso do volume do soélido. Assim, a picnometria a hélio
determina a densidade e o volume real da amostra, através da relacdo existente
entre a massa do material e o volume real, excetuando todos os espacos vazios. Por
meio desse meétodo, a massa especifica do residuo de arddsia destorroado no
moinho horizontal de bolas por dois minutos foi de 2,634 g/cm3.

Posteriormente a determinacdo da massa especifica do residuo de ardosia foi
feita a caracterizagdo do residuo e foram definidos e executados os métodos de
determinac&o do indice de Atividade Pozolanica como ilustram as figuras 12 e 13.

Figura 12- Fluxograma da caracterizac¢éo do residuo de ardésia.

Caracterizagdo do residuo de ardosia

- Fluorescéncia de o .
Granulometria a laser Difracdo de Raio-X

Raio-X

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 13- Fluxograma da determinacéo do indice de Atividade Pozolanica.

Determinagdo do Indice de Atividade Pozolanica

ABNT NBR 5751 (2012) Ensaio de Luxan

Determinagao da atividade Determinagao da variagao
pozolanica com cal da condutividade elétrica

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3.1 Caracterizacao do residuo de ardésia
4.3.1.1 Granulometria a laser

A granulometria é o processo que tem como objetivo definir, para determinadas
faixas pré-estabelecidas de tamanho de gréos, a percentagem em peso que cada
fracdo possui em relacdo a massa total da amostra em analise.

O tamanho ou granulometria dos gréos esta diretamente ligada a reatividade do
material, pois quanto menor o grdo, maior superficie especifica e maior reatividade
com a agua e outros materiais. Dessa forma, a finura influi diretamente na
reatividade do material, além disso, a ardosia sendo um material fino, preenche os
vazios e pode apresentar efeito secundario de filer.

Para realizacdo da granulometria a laser, ap6s a passagem da amostra pela
peneira de malha 1,20 mm (16 mesh), utilizou-se o granuldmetro Bettersize 2000,
indicado na Figura 14. A caracterizacdo granulométrica foi feita para a amostra
destorroada durante 2 minutos.
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Figura 14- Granuldémetro a Laser.

Fonte: Acervo pessoal.

4.3.1.2 Fluorescéncia de raios-X- Analise Quimica

A andlise quimica por fluorescéncia de raios-X visou determinar os componentes
quimicos do residuo de arddésia. Para se obter dados precisos foi necessario o
preparo correto da amostra, com distribuicio homogénea, em boas condigbes
analiticas. Como a amostra jA encontrava-se devidamente seca, moida e em
recipiente fechado, apenas fez-se necessério a coleta de quantidade suficiente para
a realizacéao do ensaio.

Dessa forma, a espectrometria de raios-X foi realizada no Laboratério de
Materiais de Construcdo Civil (Imc?) da Universidade Federal de Ouro Preto, no

equipamento PANalytical-Epsilon 3* (Figura 15).
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Figura 15- Espectrometro de raios-X - PANalytical Epsilon 3*

PANz /Iy rical Epsilon3™

Fonte: Acervo pessoal.

4.3.1.3 Difrac&o de raios-X — Anélise Mineraldgica

A determinacdo das fases minerais € parte crucial na caracterizacdo de minérios,
rejeitos e concentrados, por varios motivos e, dentre os mais importantes, destaca-
se a avaliacdo da reatividade em amostras potencialmente poluidoras e no
estabelecimento da viabilidade de aplicagbes de minerais. (DA COSTA, NEUMANN,
2007).

Dessa forma, a caracterizacdo mineralégica do residuo de ardésia foi feita por
meio da difragdo de raios-X. Foram coletados 9 gramas do residuo de arddsia
destorroado por 2 minutos no moinho horizontal de bolas. A essa amostra foram
adicionados constantes 1 grama de fluoreto de célcio (CaF2), correspondente a 1%
do peso (total) em massa da amostra, como padrdo interno. A fluorita foi escolhida
como um padrao interno por ser um composto estavel que apresenta uma estrutura
simples, elevada simetria, pureza e cristalinidade e por apresentar poucos picos

difratados e intensos.
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O difratograma foi obtido a partir da utlizacdo do feixe de radiacdo
monocromatica de CuKa, enquanto 6 era variado e a partir de outros parametros
como definido na Figura 16. Para tanto, utilizou-se o equipamento EMPYREAN da
Panalytical (com detector X Celerator) no Departamento de Geologia da

Universidade Federal de Ouro Preto.

Figura 16- Parametros da difracédo de raios-X
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Fonte: Acervo pessoal.

4.3.2 Determinacéo do indice de Atividade Pozolanica do residuo de ardésia
4.3.2.1 NBR 5751 (ABNT, 2012) Materiais Pozolanicos - Determinac¢&o da
atividade pozolanica - indice de atividade pozolanica com a cal

Na determinacdo da atividade pozolanica com cal seguiu-se o método
preconizado na norma brasileira NBR 5751 (ABNT, 2012), preparando-se uma
argamassa de cal no traco 1:9 (hidréxido de calcio : areia normal) em massa. A

norma brasileira NBR 7214 (ABNT, 2012) - Areia normal para ensaio de cimento-
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exige ainda que a areia deve ser ainda dividida em quatro fracbes de partes iguais
em peso das fragdes 16, 30, 50 e 100 como indicado na Tabela 3:

Tabela 3- Fracdes granulométricas de areia

Denominacdo da | Material retido entre as peneiras
fracdo de areia de aberturanominal de:
16 24mme 1,2 mm
30 1,2 mme 0,6 mm
50 0,6 mme 0,3 mm
100 0,3mme 0,15 mm

Fonte: Adaptado da ABNT NBR 7214, 2012, p. 2.

E importante lembrar que a NBR 5751 (ABNT, 2012) propde as quantidades, em
massa, de hidréxido de célcio, areia normal e material pozolanico para a moldagem
de trés corpos de prova cilindricos de 50 mm de diametro por 100 mm de altura.

Adicionou-se, uma quantidade de material pozolanico igual ao dobro do volume
absoluto de hidroxido de calcio, ou seja, a quantidade de material pozolanico
utilizado para a moldagem de trés corpos de prova era calculado pela relacdo
expressa a seguir, na Equagao 2:

Myoy = 2 -%- 104, em gramas (Q); 2

cal

Onde: m,,, = massa (em gramas) de material pozolanico;
8,0, =Massa especifica do material pozolanico;
d.q1 =massa especifica da cal hidratada;

Equacao 2- Determinacdo da massa de material pozolanico

Desta maneira, possuindo a massa especifica do residuo de ardosia de 2,634

g/cm3 e a massa especifica da cal coletada na literatura de 2,215 g/cm3, tem-se:

2,634 .
mpoz =2- m -104 = 247,35 (g),

De areia normal foram adicionados e homogeneizados manualmente 234g de
cada uma das quatro fragBes para cada trés corpos de prova, resultando em 936 g
de areia. A dosagem dos materiais e a relacdo agua/aglomerante para realizacédo do

ensaio encontram-se na Tabela 4 abaixo:
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Tabela 4- Dosagem dos materiais — Ensaio NBR 5751 (ABNT, 2012).

Areia Cal Ma,t. Poz. Relagéo
9) 9) (residuo de Agua/Aglomerante
. 9 lardssia) (@) |2+
234 ~ 104 247,35 0,78
de cada fracéo

Fonte: Elaborado pelo autor.

O material pozolanico, no caso o residuo de ardosia, e o hidroxido de calcio foram
misturados e homogeneizados por 2 minutos em recipiente fechado como ilustrado

na figura 17.

Figura 17- Mistura homogénea de cal e residuo de arddsia em recipiente fechado.

Fonte: Acervo pessoal.

Esta mistura foi adicionada a agua de amassamento que ja estava no misturador
mecanico, com posterior adicdo de areia e tempo de amassamento seguindo as
recomendagfes da ABNT NBR 7215 (ABNT, 1996). A quantidade de &gua
adicionada foi a quantidade necesséaria para atingir o indice de consisténcia de
(225+5) mm (Figura 18).
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Figura 18- indice de consisténcia

Fonte: Acervo pessoal.

Apds o0 amassamento foram moldados os corpos de prova de 100 mm de altura
por 50 mm de diametro e os mesmos mantidos vedados para garantir a umidade
durante os sete dias de cura (figura 19). Durante as primeiras (24+2) h os corpos de
prova foram mantidos a temperatura ambiente de (23+2) °C e durante as outras
(144+2) h foram mantidos a temperatura de (55+2) °C até (4+0,5) h antes do ensaio
de ruptura a compressao, quando os corpos de prova atingiram a temperatura de
(23%2) °C (ABNT NBR 5751, 2012).

Figura 19- Moldagem dos corpos de prova

Fonte: Acervo pessoal.
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Cerca de 4h antes do ensaio de ruptura a compressao os corpos de prova foram
retirados da camara Umida e em torno de 1 hora antes do ensaio foram
desmoldados e capeados de acordo com a NBR 7215 (ABNT, 2012).

4.3.2.1 Ensaio de Luxan

O ensaio de Luxan avalia o indice de Atividade Pozolanica através da variagdo da
condutividade elétrica de uma solucédo saturada de hidroxido de célcio, de 200ml a
40°C, antes e ap0s 120s da adicdo de 5g de pozolana. Nesse ensaio foram
necessarios 0s seguintes equipamentos e materiais:

e Balancga;

e 5g de residuo de arddsia seco e destoroado por 2 minutos no moinho

horizontal de bolas;

e 200ml de agua destilada;

e 0,3g de hidroxido de célcio;

e Condutivimetro de bancada multi-parametro da marca HANNA- Modelo HI

2315;

e Becker de 200ml;

e Agitador magnético com controle de temperatura;

Primeiramente, aqueceu-se até a temperatura de 40°C os 200ml de agua
destilada em um Becker, sob agitacdo constante. Com a estabilizacdo da
temperatura adicionou-se 0,3g de hidroxido de calcio, mantendo a solu¢do sob
agitacdo e garantindo toda a dissolucdo do Ca(OH),. Em seguida introduziu-se na
solucdo o condutivimetro e mediu-se a condutividade elétrica inicial em mS/cm
(Figura 20).
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Figura 20-Medida inicial da condutividade elétrica

Fonte:Acervo pessoal.

hY

Apoés esse procedimento, foi adicionada a solucdo 5g do residuo de ardésia,
mantida em constante mistura durante o tempo de 120s, quando por fim foi medida a
condutividade final da solugéo (Figura 21).

Figura 21- Medida final da condutividade elétrica

Fonte: Acervo pessoal.
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7

O Iindice de Atividade Pozolanica é determinado pela relacdo entre a
condutividade elétrica da solucdo antes da adicdo do residuo de ardosia e a

condutividade elétrica medida ap6s 120s da adi¢do da pozolana (Equacgéao 3).

CE antes da adicio do residuo de ardoésia

CE = : — , — (mS/cm); (3)
CE transcorridos 120s da adi¢ao do residuo de arddsia
Onde: CE =Condutividade elétrica em mS/cm.

Equacao 3- Condutividade elétrica.

4.3.3 Analise Térmica da pasta de cimento referéncia e de substituicéo

Foram feitas as analises térmicas TGA (temogravimétrica) e DTA (analise térmica
diferencial) em pastas de cimento com 100% de cimento Portland de alta resisténcia
inicial (CP V ARI), como amostra de referéncia, e em pasta de cimento com
substituicdo de 35% do aglomerante pelo residuo de ardésia.

O procedimento consistiu em duas dosagens da pasta (Tabela 5), uma pasta de
referéncia contendo 100% de cimento como aglomerante e uma pasta com
substituicdo de 35% de cimento Portland por residuo de ardosia.

Para a realizacdo desse ensaio foi utilizado o cimento CP V ARI, agua, uma

balanca, moldes de garrafa PET.

Tabela 5-Dosagem da pasta de cimento e da pasta com 35% de substituicao.

Dosagem

Relacdo agua/cimento (a/c): 0,50

Amostra Cimento (g) | Arddsia (Q)
Amostra de Referéncia 750 -
Amostra 1
(ardosia destorroada durante 487,5 262,5
dois minutos)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Assim, moldaram-se os corpos de prova em garrafas PET (Figura 22), visando
sua homogeneidade através da mistura de seus constituintes, utilizando, em todos
0s corpos-de-prova a relacdo agua/cimento igual a 0,5. A cura foi feita em uma

camara umida por 28 dias, a temperatura de 31+ 2°C tomando-se medidas de
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precaucao para evitar a evaporag¢do da agua utilizada na mistura que devia reagir

com o cimento e a arddsia, hidratando-os.

Figura 22- Amostra de referéncia e amostras de substituicdo de 35% de cimento por
residuo de ardosia.

Fonte: Acervo pessoal.

Apods o periodo de cura de 28 dias os corpos-de-prova foram retirados da camara
Uumida da marca Equilam, desmoldados (Figura 23) e quebrados ao meio, sendo
retirada quantidade suficiente para analise térmica. A analise foi realizada no
equipamento Shimadzu (Figura 24), modelo DTG-60H no Laboratério de Materiais
de Construcéo Civil (Imc?).

Figura 23- Corpos de prova devidamente desmoldados apos 28 dias de cura.

Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 24- Equipamento de Anélise Termogravimétrica

Fonte: Acervo pessoal.

Foram retirados da amostra da pasta de cimento de referéncia e da pasta com
35% de substituicdo e moidos 10 gramas de amostragem para a analise com auxilio
de um almofariz e pistilo (Figura 25) para obter o tamanho desejado das particulas.
A razdo de aquecimento utilizada para a analise térmica foi de 10°C/min até a
temperatura de 1000°C.

Figura 25-Almofariz e postilo para moer a pasta de cimento.

Fonte: Acervo pessoal.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Caracterizagdo do residuo de ardosia
5.1.1 Granulometria a laser

A granulometria a laser foi realizada no equipamento Bettersize 2000 e partir da
andlise dos resultados obtidos foram analisadas e comparadas as granulometrias
das porcentagens acumuladas a 10%, 50% e 90%, possuindo assim 0s seguintes
diametros: D10% (dez por cento das particulas apresentam tamanho inferior a este
diametro), D50% (cinquenta por cento das particulas apresentam tamanho inferior a
este diametro) e D90% (noventa por cento das particulas apresentam tamanho
inferior a este diametro).

Os resultado da analise granulométrica sdo apresentados na Tabela 6 e no
gréafico a sequir.

Tabela 6- Didametro das particulas (um)

Diametro das particulas (um)

Amostra destorroada no
moinho horizontal de bolas por 2 minutos

Amostra: |Residuo de ardoésia

Diametro porcentagem

D10% | D50% | D90%
acumulada

Diametro das particulas (um) | 1,198 | 5,331 | 40,5

Fonte: Elaborado pelo autor.

O conhecimento do tamanho dos graos do residuo de ardésia é de fundamental
importancia uma fez que influéncia diretamente na rapidez de hidratacéo, reacgéo,
incremento de resisténcia com a idade, entre outras. Dessa forma, residuos mais
finos apresentam maior superficie especifica, resultando em maior capacidade de

reacao.
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Grafico 1-Curva de distribuicdo granulométrica da amostra destorroada por 2

minutos
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5.1.2 Difracédo de raio-X do residuo de arddésia

De acordo com Albers et. al (2002) dentre as vantagens da técnica de difracao de
raios-X para a andalise mineraldgica, destacam-se a simplicidade e rapidez do
método, a confiabilidade dos resultados, uma vez que o perfil da difracdo é
caracteristico para cada composto e a possibilidade de analise e quantificacdo das
fases dos materiais componentes.

Os espectros de raios-X, por sua vez, detectaram na amostra de residuo de
arddsia a presenca de quartzo, muscovita, alita e clorita (Figura 26 e 27). Em virtude
da maior quantidade de quartzo (SiO2) na amostra pode-se concluir que o residuo
pode apresentar atividade pozolanica quando moido e adicionado ao cimento
Portland.



Figura 26- Difratograma de raios-X
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Fonte: Acervo pessoal.

Figura 27-Padréao difratométrico de cada composto do residuo de ardésia
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Fonte: Acervo pessoal.
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5.1.3 Fluorescéncia de raios-X

A fluorescéncia de raios-X sendo uma técnica analitica ndo destrutiva, rapida e de
baixo custo se tornou um dos métodos mais disseminados para analise quimica de
diversas amostras (SANTOS et. al, 2013). Os resultados da andlise quimica do
residuo de arddsia encontram-se discriminados na Figura 28.

Segundo John et. al (2003) para que uma adi¢cdo mineral apresente reatividade, o
material deve apresentar silicio como elemento predominante. Na amostra foi
detectado 59,558% de SiO, (Silica), reforcando o resultado obtido pela difracdo de
raios-X, indicando que o residuo pode apresentar atividade pozoléanica.

Além disso, foram encontrados 16,98% de Al,Os, 8,494% de Fe,Os , baixa
proporcao de MgO , CaO, Na,O e K,O . No entanto, os alcalis presentes no residuo
que séo elementos MgO, CaO, Na,O e K,O podem provocar decomposi¢cdo do
concreto, influenciando a velocidade da resisténcia do material, prejudicando

portanto o desempenho dos produtos a base de cimento.

Figura 28- Resultado da espectrometria de raios-X

Compound | Na20 | MgO | AlI203 | Si0O2 | P205 S03 Ci K20 Ca0 Ti0O2 | V205 | Cr203
Conc 2.045 3,300 | 16,980 | 59.558 | 0.508 | 0.366 | 8279 | 3.898 | 3548 | 0.862 263.0 170.7
Unit %o % % % %o % ppm % % % ppm ppm

Compound [ MnO | Fe203 | NiO CuO Zn0 | Ga203 | As203 | Rb20 | SrO | Y203 | ZrO2 | Nb205

Conc 0.126 | 8494 | 745 | 836 | 177.3 | 28.7 0.0 | 185.0 | 436.5 | 384 | 2475 | 206
Unit % % ppm | pom | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm

Compound | Eu203 | Yb203 | IrO2 PbO Cco2 Re
Conc 529.5 23,2 0.0 36.0 0.0 0.0
Unit pom ppm pom ppm ppm ppm

Fonte: Acervo pessoal.

Somando-se os percentuais de SiO,, Al,O3 e Fe,O3 encontrados na amostra de
residuo de arddsia tem-se 85,032% desses componentes, atendendo aos quesitos
minimos que a norma NBR 12653 (ABNT, 1992) determina para que o material seja

considerado pozolanico.

A norma exige ainda que a quantidade maxima de alcalis disponiveis em Na,O
seja de 1,5% no material pozolanico. O calculo da equivalencia de Na,O leva em
consideracdo o teor de potassio, por meio da equacdo Na,O+ 0,648K,O (DE
CARVALHO,2009) e desse modo a quantidade de alcalis presentes no residuo de

arddsia resulta em 4,57%, ultrapassando o limite estabelecido pela norma.
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5.2. indice de Atividade Pozolanica do residuo de ardosia
5.2.2 Indice de Atividade Pozolanica com cal NBR 5751 (ABNT,2012)

Segundo a NBR 12653 (ABNT, 1992) para que um material seja classificado
como pozolanico ele deve apresentar resisténcia a compressao minima com a cal de
6,0MPa, apés 7 dias de cura. Os resultados da resisténcia & compressao da cal com
adicdo do residuo de arddésia encontram-se relacionados abaixo na Tabela 7. O

ensaio foi realizado na prensa mecéanica da marca Emic DL20000.

Tabela 7 — indice de Atividade Pozolanica com cal do residuo de arddsia

- Resisténcia

CP Forca maxima (kN) Compressio (MPa)
CP1 0,9 0,5
CP2 1 0,5
CP3 1,1 0,5

Média 0,5035

Mediana 0,5071

Desv. Padréao 0,04831

Fonte: Elaborada pelo autor.

Os valores de resisténcia a compressao atingiram em média 0,5MPa, valores
muito inferiores ao exigido pela norma NBR 12653 (ABNT, 1992) de 6,0MPa,
concluindo portanto que ndo é possivel considerar o residuo de ardésia como um

material pozolanico.

5.2.2 Ensaio de Luxan
Apés todo o procedimento descrito no capitulo 4, calculou-se a variagdo da

condutividade elétrica da solucdo e o resultado obtido encontra-se na Tabela 8.



Tabela 8- Condutividade Elétrica
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Condutividade Elétrica

: - : : Condutividade | Classificacéo
Leitura Inicial | Leitura Final L
Amostra (mS/cm) (mS/cm) elétrica guanto a
(mS/cm) pozolanicidade
Residuo de ardosia
destorroado por 2 1,75 1,62 1,08 Moderada
minutos

Fonte: Elaborada pelo autor.

Segundo a classificacao estabelecida por Luxan et al. (1989) tem-se, a partir dos
resultados obtidos que o residuo de arddsia apresenta atividade pozolanica
moderada. A condutividade elétrica decresceu em virtude da reacéo da silica amorfa
presente no residuo de ardésia com os fons Ca** formando silicato de calcio
hidratado (composto insoltvel). Assim, quanto maior a diferenca de condutividade da
solucdo antes da adicao do residuo de ardésia e transcorridos 120s da adicao do

material pozolanico, maior € a reatividade do material.

5.3 Andlise Térmica da pasta de cimento referéncia e de substituicao

A analise térmica foi realizada na pasta com 100% de cimento e na pasta com
35% de substituicdo por residuo de arddsia com o objetivo de identificar picos
caracteristicos onde os produtos hidratados presentes na matriz perdem agua
quimicamente.

Por meio da analise térmica e da derivada termogravimétrica verifica-se a
atividade pozolanica através da diminuicdo dos picos de hidréxido de calcio ao longo
do envelhecimento, representando seu consumo.

A decomposicdo de Ca(OH), (hidroxido de calcio) ocorre entre 425°C e 550°C,
caracterizada por total perda de agua em sua estrutura quimica, e,
consequentemente, perda de massa, como podemos obeservar nas curvas TG/DTG

da pasta de cimento e da pasta com substituicdo (Figura 29 e 30).



Massa (%)
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Figura 29- TG/DTG da pasta com 100% de cimento Portland
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Fonte: Acervo pessoal

Em torno de 900°C observa-se um pico endotérmico na Figura 29, que representa

a decomposicdo do carbonato de calcio em o6xido de célcio (CaO) e dioxido
carbbnico (CO2).

Figura 30- TG/DTG da pasta com 35% de substituicdo com residuo de arddsia
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6. CONCLUSAO

Este trabalho teve como principal objetivo estudar a reatividade e a atividade
pozolanica que o residuo de ardodsia pode proporcionar quando adicionado a
matrizes cimenticias.

Apresentam-se aqui as conclusdes acerca dos resultados obtidos e possiveis
sugestdes para futuras pesquisas e trabalhos.

Quanto a caracterizacao fisica o residuo apresentou granulometria compativel,
apresentando 90% do diametro abaixo de 40,5 um. A analise mineraldgica pela
técnica de difracdo de raios-X indicou que o residuo é composto em sua maioria de
silica (SiO,) em forma de quartzo, com possivel geragéo de atividade pozolanica.

A andlise quimica apontou que somando-se 0s percentuais de SiO,, Al,O3 e
Fe, O3 tem-se 85,032% desses componentes, atendendo aos quesitos minimos que
a norma NBR 12653 (ABNT, 1992) determina para que o material seja considerado
pozolanico. Em controvérsia, pelo calculo de equivaléncia de Na,O, a quantidade de
alcalis presentes no residuo ultrapassa o limite estabelecido pela norma.

A determinacéo do indice de Atividade Pozolanica apresentou divergéncia pelo
método de Luxan e da NBR 5751 (ABNT, 2012).0 primeiro indicou que o residuo
possui moderada pozolanicidade enquanto o segundo indicou que o residuo
apresenta nenhuma atividade pozolanica.

Embora o resultado ndo tenha sido satisfatorio, sugere-se que sejam feitos
estudos semelhantes aos ralizados, baseando-se na resisténcia a compressao do
concreto com adigéo de pozolana, como descrito na norma NBR 5752(ABNT, 2012).
Além disso, o estudo contribuiu na busca um método de reaproveitamento do
residuo de arddésia, como alternativa sustentavel, visando a reducédo dos impactos

ambientais que a mesma gera.
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