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RESUMO

SILVA, L. S. Estudo da Viabilidade Técnica de Utilizacdo de um Cimento Composto por Adigdes de
Residuo de Caulim da Amazonia para a Producdo de Argamassa e Concreto. Tese de Doutorado.
Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia Civil. Universidade Federal do Para. Belém, 2024

O emprego de adi¢cGes minerais em substituicdo parcial ao clinquer tem sido uma das principais estratégias
para a reducdo da emissdo de CO> por parte da industria do cimento. Alguns autores tém apontado o residuo
de caulim como material promissor para proposi¢cdo de compdsitos cimenticios com propriedades
mecanicas adequadas para 0 uso na construcgdo civil. As principais empresas de beneficiamento de caulim
localizadas na Regido Amazodnica geram milhdes de toneladas deste residuo anualmente, que, no momento,
sem uma alternativa para sua logistica reversa. Neste sentido, este trabalho avaliou a viabilidade técnica da
utilizacdo de um cimento composto por adi¢des de residuo de caulim da Amazonia para a producdo de
argamassa e concreto de uso estrutural. Para tanto, o cimento composto por 25% e 60% de adi¢cGes minerais
de residuo de caulim foi aplicado em diferentes composic¢des de concretos e argamassas. Foram avaliadas
as propriedades das argamassas no estado fresco e endurecido, e no concreto foram realizados ensaios para
analisar suas caracteristicas fisico-mecénicas. O residuo de caulim se mostrou tecnicamente viavel para a
utilizacdo como composicdo pozolanica, quando calcinado a 600 °C, apresentando um material com alta
concentracdo de caulinita, além do bom desempenho como material carbonético, na forma in natura
(passando apenas pelo processo de moagem), devido ao efeito filer, decorrente da elevada area especifica
de suas particulas. Verificou-se, também, que a utilizacdo do cimento com 25% de caulim (15% calcinado
e 10% na sua forma in natura), proporcionou melhorias na maioria das propriedades da argamassa avaliada
nesta pesquisa como: maior resisténcia a compressdo, menor indice de vazios e menor de absorcao de dgua
por capilaridade. De fato, a argamassa produzida atendeu aos requisitos estipulados pela normativa
brasileira para a utilizagdo como revestimento de paredes e tetos. Do mesmo modo, a utilizacéo de até 60%
de residuo de caulim (50% calcinado e 10% na sua forma in natura) se mostrou tecnicamente viavel para
a producdo de um cimento composto por pozolana e filer, capaz de proporcionar a criacdo de concreto
estrutural que atende aos requisitos minimos necessarios para ser utilizado em obras estruturais. De forma
geral, os resultados obtidos nesta pesquisa foram satisfatorios no que se refere a possibilidade do
reaproveitamento do residuo de caulim para a producdo de um cimento composto que pode ser aplicado
em compositos cimenticios tais como argamassa de revestimento e concretos de uso estrutural, podendo
propiciar beneficios ambientais e econdmicos, tanto para a indUstria cimenteira quanto para a industria de
beneficiamento do caulim.

Palavras-Chave: Residuo de Caulim, Argamassas, Concreto, Cimento Portland, Adicdo Mineral

Cimenticia.



ABSTRACT

SILVA, L. S. Estudo da Viabilidade Técnica de Utiliza¢do do Residuo de Caulim da Amazénia Como
Adicdo Mineral do Cimento Portland Para Aplicacdo em Argamassas de Revestimento. Tese de
Doutorado. Programa de P6s-Graduacdo em Engenharia Civil. Universidade Federal do Para. Belém, 2024.

The use of mineral additions to partially replace clinker has been one of the main strategies for reducing
CO2 emissions by the cement industry. Some authors have pointed to kaolin residue as a promising material
for proposing cementitious composites with mechanical properties suitable for use in civil construction.
The main kaolin processing companies located in the Amazon Region generate millions of tons of this
waste annually, which, now, lacks an alternative for its reverse logistics. In this sense, this work evaluated
the technical and technological feasibility of using a cement composed of additions of kaolin residue from
the Amazon to produce mortar and concrete for structural use. For this, cements composed of 25% and
60% mineral additions of kaolin residue were applied in different compositions of concrete and mortar.
The properties of the mortars in the fresh and hardened state were evaluated, and tests were carried out on
the concrete to analyze its physical-mechanical characteristics. The kaolin residue proved to be technically
viable for use as a pozzolanic composition, when calcined at 600 °C, presenting a material with a high
concentration of kaolinite, in addition to good performance as a carbonate material, in natural form (only
going through the grinding process), due to the filer effect, resulting from the high specific area of its
particles. It was also found that the use of cement with 25% kaolin (15% calcined and 10% in its natural
form) provided improvements in most of the properties of the mortar evaluated in this research, such as:
greater compressive strength, lower index of voids and lower water absorption by capillarity. In fact, the
mortar produced met the requirements stipulated by Brazilian regulations for use as a covering for walls
and ceilings. Likewise, the use of up to 60% of kaolin residue (50% calcined and 10% in its natural form)
proved to be technically viable to produce a cement composed of pozzolan and filler, capable of creating
concrete structure that meets the minimum requirements necessary to be used in structural works. In
general, the results obtained in this research were satisfactory regarding the possibility of reusing kaolin
residue to produce a composite cement that can be applied in cementitious composites such as coating
mortar and structural concrete, which can provide environmental and economic benefits, both for the
cement industry and the kaolin processing industry.

Keywords: Kaolin Waste, Portland Cement, Cementitious Mineral Addition, Mortar, Concrete.
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CAPITULO

1 INTRODUGCAO

A pesquisa relacionada a logistica reversa tém se apresentado como um campo em expansao,
alavancada pela necessidade mundial de se obter alternativas para a diminui¢do dos impactos ambientais
ocasionados pelas grandes industrias. Assim como outras importantes industrias, as atividades de
construcdo civil, segundo Veronezzi (2016), podem causar impactos por demandar imensas quantidades de
matéria-prima. Um dos materiais mais expendidos neste setor é o cimento, utilizado para a fabricacdo dos
compositos cimenticios empregados em quase todas as etapas construtivas de uma obra.

Sabe-se que o cimento Portland é composto basicamente por clinquer e adi¢des. O primeiro é o
principal componente, estando presente em todos os tipos de cimento, enquanto distintas adi¢cGes sdo
responsaveis por definir as principais caracteristicas dos tipos particulares de cimentos. As matérias-primas
empregadas como adi¢cdes incluem o gesso, as escorias de alto-forno, os materiais pozolanicos e 0s
materiais carbonaticos.

A producéo do cimento envolve a exploracdo e o beneficiamento de substancias minerais que sao
transformadas em clinquer, mediante a acdo de altas temperaturas de queima, em torno de 1400°C. Segundo
Battagin (2016), a etapa de calcinacdo dos materiais utilizados para a fabricacdo do clinquer € responsavel
pela emissdo de 50% de COz para a atmosfera a nivel mundial. Estima-se que a cada tonelada de clinquer
produzido, a quantidade de CO: liberada é equivalente a 900 kg (SCRIVENNER, 2014).

Neste sentido, a utilizacdo de residuos provenientes do processamento mineral para fabricacdo de
cimentos alternativos, além de contribuir para a diminuicdo de inimeros problemas ambientais, auxilia na
logistica reversa destes subprodutos, bem como na economia circular local, originando cimentos ecoldgicos
cujas propriedades sédo adequadas para a producdo de concretos e argamassas. Diversos trabalhos tém
buscado indicar os beneficios ambientais advindos da utilizagdo dos cimentos modificados de baixo
impacto ambiental, produzidos a partir da combinagéo de argilas calcinadas e calcario, denominados LC3

(calcined clay limestone cement) (DHANDAPANI; SANTHANAM, 2017; MARAGHECHI et al., 2018;
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SILVA etal., 2021; ARRUDA JR; BARATA, 2023; ROCHA et al., 2022; FARIAS et al., 2023; CALDAS
etal., 2022).

Entre os materiais alternativos testados como adi¢cdo mineral para o cimento, os residuos industriais
tém sido objeto de particular interesse, a exemplo da cinza de casca de arroz, escoria de aciaria, escoria de
cobre, silica ativa, entre outros (DAL MOLIN, 2020; MASUERO et al.,1998; MOURA, 2000; SOUZA et
al., 2015). Todavia, Arruda Jr e Barata (2022) afirmam que a disponibilidade destes subprodutos ndo supre
a demanda existente. Neste sentido, o0 residuo proveniente do beneficiamento do caulim tem ganhado
destaque pela possibilidade de apresentar alta reatividade pozolénica, assim como pela grande
disponibilidade de reservas de caulim distribuidas pelo mundo (BARATA; ANGELICA, 2011). No estado
do Para, as industriais de beneficiamento de caulim depositam, anualmente, cerca de 14 milhdes de
toneladas deste subproduto (AZEREDO, 2012; BARATA; ANGELICA, 2012; SILVA et al., 2021;
ARRUDA JUNIOR; BARATA, 2022; ARRUDA JUNIOR et al, 2023).

O caulim é uma argila constituida essencialmente pelo argilomineral caulinita, com granulometria
fina, normalmente com baixo teor de ferro, e coloragdo branca. E um material formado por silicato de
aluminio hidratado, cuja composi¢do quimica aproxima-se de Al>Si-Os(OH)s, que corresponde a 46,54%
SiO2, 39,50% Al203, 13,96% H-0, sob a forma de hidroxila, e outros elementos em menor quantidade
como ferro, titdnio, manganés, magnésio, potassio e sodio (MORAES et al., 2013).

Segundo Silva (2007), os caulins sdo resultantes de alteragdes de silicatos de aluminio,
particularmente os feldspatos, e podem ocorrer em dois tipos de depositos: 0s primarios ou residuais
(eluvial) e os secundarios (transportado ou sedimentar). Os caulins sedimentares sdo encontrados
principalmente na area da bacia amazo6nica e nas regies costeiras (WILSON et al., 1998). As reservas
brasileiras estdo localizadas, quase na sua totalidade, na regido norte do pais, mais especificamente nos
Estados do Pard, Amapa e Amazonas. Caracterizam-se por serem constituidas de depdsitos secundarios
que ocorrem a partir da erosdo dos depo6sitos primarios e sedimentagdo em grandes bacias.

Lima Janior (2012) afirma que a primeira aplicacdo do caulim registrada na historia foi na
fabricacdo de artigos ceramicos e de porcelana. Atualmente, este mineral € muito utilizado na industria de
papel, mas também possui aplica¢Bes industriais como na fabricacdo de plasticos, pesticidas, racoes,
produtos alimenticios e farmacéuticos.

Segundo Menezes et al. (2007), a indastria da mineracdo e beneficiamento do caulim gera milhdes
de toneladas de residuos sélidos por ano, que, em geral, sdo descartados no meio ambiente, associando o
setor a um grande passivo ambiental. Em paises como China e Canada (grandes produtores de caulim), os

residuos gerados ndo possuem muitas alternativas de logistica reversa. Por isso, alguns pesquisadores tém
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investigado o reaproveitamento deste subproduto em aplicacdes na inddstria cimenteira, sob a forma de
adicdes minerais (Loft et al., 2015; Xu et al., 2018).

O beneficiamento do caulim pode ser realizado de duas maneiras: por via seca ou via imida. O
primeiro tipo é indicado para caulins que, de certa forma, ja possuem alvura e distribuicdo granulométrica
adequadas, com baixo teor de quartzo. Contudo, este tipo de mineral costuma ser mais dificil de ser
encontrado (LIMA JUNIOR, 2012). Por isso, neste trabalho serdo abordados os residuos gerados no
segundo processo.

O beneficiamento por via umida é constituido pelas fases de dispersdo, desagregacao,
desareamento, classificacdo, elaminacdo, fracionamento granulométrico, separacdo magnética de alta
intensidade, floculagdo seletiva, flotacdo, lixiviacdo, filtragem e secagem. O residuo gerado nestas etapas,
aléem de extremamente fino, é constituido essencialmente pelo argilomineral caulinita, possuindo
porcentagens infimas de quartzo (MORAES et al., 2013).

Neste contexto, a presente pesquisa apresenta o objetivo de avaliar o potencial técnico e tecnolégico
do uso do residuo de caulim da regido Amazoénica, como material cimenticio suplementar para a producéao
de cimento a ser utilizado na producéo de concreto e de argamassas para revestimento de paredes e tetos.
A contribuicdo e o impacto deste trabalho a sociedade residem na possibilidade de utilizacédo do residuo de
caulim amaz6nico, na sua forma moida e na sua forma calcinada e moida, dando melhor destinacéo a este
material. Com isso, espera-se utilizar a maior quantidade de residuo possivel, com um menor dispéndio de
energia, indicando uma maneira ambientalmente viavel para a realizacdo da logistica reversa do residuo de
caulim, contribuindo também para a reducdo do consumo de clinquer e, consequente, de emissao de dioxido
de carbono para a atmosfera.

E valido destacar que o ineditismo da pesquisa também reside na aplicacdo do cimento modificado
para a producdo de argamassas e concreto, haja vista que, até o presente momento, ndo foi verificado na
literatura, estudos que tenham utilizado o residuo de caulim, composto por uma parte calcinada e outra
apenas moida em conjunto, para substituicdo de percentuais de clinquer. Alguns autores ja utilizaram o
residuo calcinado e in natura, todavia, em composic6es distintas, como substituto do cimento e do agregado
miudo, respectivamente, avaliando a aplicacdo exclusivamente em argamassas, ao passo que em outros
trabalhos foram produzidas composi¢Ges com residuo calcinado e residuo in natura para a fabricagdo de
argamassas a base de cal (NOBREGA, 2007; AZEREDO, 2012).

Para o presente trabalho, optou-se inicialmente por néo utilizar cal hidratada nas argamassas, em
virtude do baixo nivel de oferta desse produto no cenario regional paraense, muito embora se conheca a

sua importancia na reologia e no desempenho de revestimentos no estado endurecido (CARASEK, 2010).
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1.1 OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo analisar a viabilidade técnica da utilizacdo de um cimento
Portland modificado, constituido por adi¢bes de residuo de caulim da Amazobnia, sob duas formas

(calcinado e moido e apenas moido), para a fabricacdo de argamassa de revestimento e de concreto.

S4&o objetivos especificos:

e Caracterizar o rejeito proveniente do beneficiamento do caulim, por via Umida, do ponto de vista
quimico, fisico e mineraldgico;

¢ Investigar a atividade pozolanica do rejeito de caulim, tanto na forma calcinada quanto in natura,
em compositos de cimento Portland;

e Avaliar as melhores proporg6es de misturas cimenticias com o uso de residuo de caulim in natura
e calcinado, por meio de ensaios quimicos, fisicos e mecanicos.

e Desenvolver e comparar as propriedades de argamassa e concreto, desenvolvidos com 0 uso do
cimento composto por adigdes de residuo de caulim em relacdo aos compositos produzidos com o

cimento Portland comercial.
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1.2 ESTRUTURA DA TESE

A estrutura do trabalho esta dividida em 7 (sete) etapas. A Figura 1 apresenta o organograma da

execucdo das fases sequenciais da pesquisa.

Figura 1- Estrutura da tese

Introducdo Geral

CAP1
Objetivos

CAP 2 Revis&o bibliografica geral

T e e e

CAP 4
Anélise dos
Resumo Abstract Metodologia resultados Conclusé&o
CAP 5

ARTIGO 3 - Cimento composto por adi¢cGes minerais de residuo de
caulim, aplicado em concretos e argamassas

Anélise dos
Resumo Abstract Metodologia resultados Concluséo

CAP 6

Concluséo geral

Fonte: O autor (2024)




CAPITULO

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo propGe uma revisdo da literatura sobre o mineral caulim, suas principais
caracteristicas, mineralogia e geologia, dados sobre a localizagdo das principais reservas, aplicacdes na
industria, processo de beneficiamento e geracdo de residuos. Além disso, uma breve descricdo sobre

materiais cimenticios suplementares e consideracfes sobre argamassas serdo tecidas.
2.1 CAULIM

Etimologicamente, caulim ou “china clay” se origina da palavra chinesa “kauling” (colina alta),
fazendo referéncia a colina de Jauchau Fu, localizada ao norte da China, de onde o material é obtido h&
muitas décadas (BALANCO MINERAL BRASILEIRO/DNPM, 2001).

Segundo Santos (2000) o caulim é um dos seis minerais mais abundantes no topo da crosta terrestre
(para profundidade de até 10 metros), sendo constituido por um grupo de silicatos hidratados de aluminio,
principalmente caulinita e/ou heloisita. Seu uso ja é difundido pelos chineses ha mais de trés mil anos para
a producdo de porcelana.

Luz et al. (2005) explicam que o termo “caulim” ¢é utilizado tanto para denominar a rocha que o
contém (a caulinita), quanto para o produto resultante do seu beneficiamento. Neste sentido, caulim € uma
rocha de granulometria fina, constituida de material argiloso, normalmente com baixo teor de ferro, de cor
branca ou quase branca.

O mineral caulim possui dois tipos de géneses, o caulim primario (oriundo de alteragdo de rochas
in situ) e o caulim secundario (formado pela deposi¢édo da argila ja formada). Cada um destes depdsitos

pode apresentar caracteristicas peculiares e ser destinado a diferentes aplicacGes nos segmentos industriais.
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Devido as suas propriedades fisicas e quimicas, e ao fato de ser um mineral industrial com menor
custo que a maioria dos materiais concorrentes, como o carbonato de calcio, talco, e, didxido de titanio, o
caulim possui uma ampla gama de utilizagGes, sendo que um dos setores que mais consome esta matéria-
prima ¢ a indGstria de papel (AZEREDO, 2012).

2.1.1 Reservas mundiais e industrializa¢éo do caulim no Brasil

Os grandes depositos de caulim de interesse econdémico, apresentam-se amplamente distribuidos, e
podem ser classificados em dois tipos principais, de acordo com sua origem: 0s depositos de caulim
primarios, que resultam da alteracdo hidrotermal ou intempérica de rochas cristalinas; os secundarios, que
s&o resultantes dos processos de erosio e deposicao dos depositos primarios em grandes bacias (SUMARIO
MINERAL, 2011).

Em relacdo a industrializacdo, a producédo de caulim (média de 66% ou 15 bilhdes de toneladas),
tem se concentrado nos Gltimos anos nos Estados Unidos, india, Alemanha, Republica Tcheca, China,
Brasil e Reino Unido (MINERAL COMMODITY SUMMARIES, 2021). Em 2018, a produ¢do mundial
total de caulim foi de, aproximadamente, 36,9 milhdes de toneladas (Mt), crescendo 1,4% em relacdo ao
ano anterior, sendo os Estados Unidos o maior produtor mundial, com aproximadamente 5,7 Mt, seguido
pela india, com 4,8 Mt. A lista dos maiores paises produtores prolonga-se com Alemanha (4,3 Mt),
Republica Tcheca (3,5 Mt) e China (3,2 Mt). O Brasil permaneceu na 72 colocacgdo (1,7 Mt), participando
com 4,7% da producdo mundial em 2018. Ainda no mesmo ano, as principais reservas de caulim existentes
no Brasil alcancaram um total aproximado de 7,1 Bt de reserva lavravel (AGENCIA NACIONAL DE
MINERACAO - ANM, 2021).

As reservas brasileiras de caulim (combinando o que ja foi efetivamente medido e as reservas que
se podem inferir) sdo de 24,5 Bt, das quais 9,4% sdo medidas. Sdo depositos de altissima alvura e pureza e
qualidade internacional para uso na industria de papéis especiais. Os estados do Para, Amazonas e Amapa
séo as unidades de federacdo com destaque na quantidade de reservas, participando, respectivamente, com
56%, 41% e 2% do total. Esses depdsitos de caulim sdo do tipo sedimentar, caracterizando-se por grandes
reservas com propriedades para diversas aplicagdes industriais, principalmente em revestimentos de papel
— coating (AZEREDO, 2012). Nos demais estados, com destaque para Minas Gerais, Paraiba, S&o Paulo,
Goiés, Santa Catarina e Parana, verifica-se uma predominancia do caulim primario, o qual é decorrente
tanto da alteracdo de pegmatitos como do intemperismo de granitos (LUZ et al., 2005).

Ainda segundo os dados da ANM (2017), a produgao de caulim beneficiada no Brasil correspondeu

a um total de 1,74 Mt, dos quais o Para representou cerca de 93,5%, com 1,62 Mt produzidas. As maiores
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empresas beneficiadoras de caulim no Brasil situam-se na regido Norte do pais, sdo elas: Imerys, Pard
Pigmentos e Cadam. Quanto a produgdo bruta do caulim, em 2016, no Brasil, o valor total foi de,
aproximadamente, 4,2 Mt, tendo novamente o Pard como principal produtor, com 2,83 Mt, seguido pelo

Amapa, com 360,5 Kt.

2.1.2 Mineralogia e geologia do caulim

No que se refere a mineralogia do caulim, Luz et al. (2005) afirmam que este € um material
constituido principalmente por caulinita e um silicato de aluminio hidratado, cuja célula unitaria é expressa
por Al4(Si4010)(OH)8. A caulinita é um filossilicato (argilo-mineral) com composicéo quimica tedrica de
39,50% de AI203, 46,54% de SiO2 e 13,96% de H20. No entanto, podem ser observadas pequenas
variacdes em sua composicao.

Além da caulinita, podem ocorrer, no mesmo dep0ésito, outros minerais como haloisita-4H20,
haloisita-2H20 ou metahaloisita, diquita e nacrita, que apresentam composi¢do quimica muito similar,
porem com diferencas estruturais moleculares importantes. A haloisita e a metahaloisita sdo variedades
polimorfas da caulinita, com sistemas diferentes de cristalizacdo. A haloisita pode estar associada a
caulinita, sendo possivel a sua identificacdo com uso de microscopio eletrénico de varredura (MEV) ou de
transmissdao (MET). Normalmente, a caulinita apresenta particulas hexagonais, enquanto a haloisita aparece
com habito tubular (SOUZA SANTQOS, 1975). A haloisita apresenta uma camada adicional de moléculas
d'agua, desidratando-se facilmente. Este mineral, ao ser aquecido a 100°C, perde a camada adicional de
molécula d'agua e volta a forma normal — caulinita/haloisita (BRISTOW, 1987).

Para certas aplicacfes ceramicas, a presenca da haloisita é benéfica; no entanto, em outras, como
no revestimento de papel, é prejudicial a viscosidade do caulim. E valido ressaltar que a simples presenca
de minerais do tipo quartzo, cristobalita, alunita, esmectita, ilita, moscovita, biotita, clorita, gibsita,
feldspato, anatasio, pirita e haloisita pode prejudicar a qualidade do caulim, afetando propriedades
importantes como a alvura, a brancura, a viscosidade e a abrasividade (LUZ et al., 2005).

Os caulins primarios sdo resultantes da alteracdo de rochas in situ, devido principalmente, a
circulacédo de fluidos quentes provenientes do interior da crosta, da acdo de emanacg6es vulcanicas acidas
ou da hidratacdo de um silicato anidro de aluminio, seguida da remocdo de &lcalis. Em relacdo a origem,
Bristow (1987) afirma que os caulins primarios sdo classificados em: intemperizados, hidrotermais e
solfataras.

Os caulins do tipo intemperizado ocorrem em regido de clima tropical (quente e tmido), onde as

condigOes fisico-quimicas sdo propicias para a alteracdo dos feldspatos e de outros alumino-silicatos
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presentes em granitos e rochas metamorficas. O processo de caulinizacdo de uma rocha ocorre devido a
hidratacdo de um silicato anidro de aluminio, seguida de remocao de alcalis. Os depdsitos localizados na
Criméa (Ucrania), na Galicia (Espanha) e nos municipios de Mogi das Cruzes (SP) e Equador (RN), no
Brasil, sdo exemplos de depdsito primario intemperizado (MURRAY; KELLER, 1993).

Os caulins do tipo hidrotermal sdo formados pela alteracdo da rocha a partir da circulacao de fluidos
quentes, provenientes do interior da crosta (ou &gua juvenil). Neste caso, € necessario que a rocha apresente
porosidade e permeabilidade adequadas. Os granitos sdo as "rochas-mae™ mais comuns na formacgéo de
depdsitos hidrotermais de caulins primarios. As principais ocorréncias deste tipo de depdsito estdo
localizadas em Saint Austell e Cornwall, na Inglaterra, Maungaparerua (Nova Zelandia), Suzhou e Shangai
(China), entre outros (MURRAY e KELLER, 1993).

Os caulins do tipo solfatara séo formados pela alteracdo de rochas a partir da acdo de emanacgoes
vulcanicas acidas, constituidas de vapores d'agua, ricos em enxofre. Este tipo de depdsito ocorre nas
imediacBes de Roma, Italia. Devido a presenca do enxofre, normalmente na forma nativa, € comum a
formacdo de caulinita em grande quantidade. Nas rochas vulcanicas, o quartzo ocorre em granulometria
fina, comparavel a da caulinita, sendo bastante dificil a sua remocdo por uma simples classificacdo
granulomeétrica, tornando o produto rico em quartzo e, portanto, abrasivo. O caulim "solfatara” pode ser
usado na fabricacdo de cimento branco, onde a presenca da silica e de sulfato, mesmo em altos teores, ndo
afeta as caracteristicas do produto final (ROCHAS E MINERAIS INDUSTRIAIS, 2008).

Os caulins secundarios sdo formados pela deposicdo de sedimentos em ambientes lacustres,
lagunares ou deltaicos. As distintas origens geoldgicas do caulim resultam em diferencas notaveis na
composicdo mineralégica (SOUZA SANTOS, 1975). Normalmente, os caulins secundarios apresentam
teores menores de quartzo e mica, porém contém uma maior contaminacdo de oxidos de ferro e titanio,
responsaveis pela alteracdo de sua cor branca original (BRISTOW, 1987). Uma das principais
caracteristicas dos caulins secundarios € a granulometria mais fina dos argilominerais. Depdsitos
secundarios sdo comuns na Geérgia (EUA); Rio Jari-AP e Rio Capim-PA (norte do Brasil); oeste da
Alemanha; e Guadalajara (Espanha).

Para Bristow (1987), os caulins secundarios podem ser classificados em trés tipos: sedimentares,
areias cauliniticas e argilas pléasticas, refratarias e silicosas. O caulim sedimentar, que tem como uma de
suas caracteristicas a elevada percentagem de caulinita (normalmente acima de 60%) apds o
beneficiamento, resulta em um produto com especificacdes adequadas a inddstria de papel. As areias
cauliniticas contém menos de 20% de caulinita. A areia rejeitada no processo de beneficiamento é, em

geral, destinada a construgéo civil.
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As argilas plasticas (ball clays) sdo constituidas principalmente de caulinita, com a presenca de ilita
e material carbonoso. Sao usadas, principalmente, na industria ceramica. Costa et al., (1997), ao estudarem
argilas do Piaui e da Paraiba, chamaram a atencédo para a falta de jazidas no Brasil de argilas plasticas com
propriedades adequadas para a producao de ceramica branca. As argilas de Sdo Simé&o, no Estado de Séo
Paulo e de Oeiras, no Estado do Piaui, atendem a esses requisitos. As argilas refratarias apresentam uma
composicdo quimica similar as argilas pléasticas, no entanto ocorrem associadas a gibsita e a haloisita.
Quanto maior o teor de alumina de uma argila refrataria, maior a sua refratariedade. Esta diminui com a
presenca de impurezas do tipo ferro e 6xido de calcio. As argilas silicosas (flint clays) sdo constituidas de
caulinita, contendo ferro e outros componentes escorificantes. Geralmente sdo bastante refratarias e, em

algumas situacdes, podem suportar condi¢cGes mais adversas do que as argilas ordinarias, de base refrataria.

2.1.3 AplicacGes do caulim

O caulim é um mineral industrial com caracteristicas especiais, sendo quimicamente inerte em uma
ampla faixa de pH, possuindo coloracéo neutra, e apresentado alto poder de cobertura quando usado como
pigmento ou como extensor em aplicacdes de cobertura e carga, aléem de ser macio a pouco abrasivo,
possuindo baixas condutividades de calor e eletricidade. Ademais, possui um baixo custo quando
comparado aos materiais concorrentes. Todas estas caracteristicas fazem com que o caulim possua uma
ampla gama de utilizagdo industrial (LUZ et al., 2005). A setoriza¢do do consumo deste mineral para as

mais diversas aplicacfes industriais estd demonstrada na Figura 2.

Figura 2 - Consumo setorial de caulim

CONSUMO SETORIAL DECAULIM
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Fonte: Sumario mineral (2018)
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Segundo (Lima Jr., 2012), a primeira aplicagdo industrial do caulim se deu na fabricacao de artigos
ceramicos e de porcelana na China. Somente a partir do ano de 1920 ¢ que se teve inicio a utilizagdo do
caulim na industria de papel, sendo precedida pelo uso na industria da borracha. Posteriormente, o caulim
passou a ser utilizado em outras industrias de plasticos, pesticidas, ragdes, produtos alimenticios e
farmacéuticos, fertilizantes, entre outros.

Na industria de papel, um dos setores que mais utiliza esta matéria prima, o caulim possui destaque
nas aplicac@es ligadas ao preparo de papel, sendo 45% do consumo é empregado para a cobertura (coating)
do papel “couché” e 13% para carga de enchimento (filler), conforme ilustrado na Figura 3 (AZEREDO,
2012).

Figura 3 - Principais usos do caulim em papel
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Fonte: Luz et al. (2005)

De acordo com Luz et al., (2005), o caulim empregado na carga tipo (filer) deve possuir as seguintes
especificacOes: caulinita superior a 90% em massa; teor de Fe203 e TiO2 de 1%; baixo teor de quartzo
(entre 1 e 2%); grau de alvura superior a 80%; tamanho das particulas de 50 a 70% superior a 2 mm. Para
0 tipo cobertura (coating) o mineral deve possuir caulinita entre 90 e 100%, teor de Fe203 entre 0,5 e 1,8%
e TiO2 entre 0,4 e 1,6% com auséncia de quartzo, grau de alvura superior a 85% e tamanho das particulas
de 80 a 100% inferiores a 2 mm.

Ainda de segundo o autor citado acima, o caulim, como carga, ¢ utilizado para reduzir a quantidade
de polpa de celulose necessaria para produ¢do do papel, além de proporcionar melhorias nas caracteristicas
de impressdo do papel, bem como impermeabilidade e receptividade a tinta. A quantidade de carga a ser
adicionada a massa fibrosa ¢ limitada. A partir de certo nivel, a resisténcia do papel diminui, devido a

interferéncia dos minerais com as ligagdes das fibras. Tal fato também pode ocorrer quando hé a presenca
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de particulas com tamanhos excessivamente pequenos. J4 como cobertura ou revestimento, o caulim ¢
adicionado na tinta para cobrir as fibras de celulose, conferindo ao papel uma topografia lisa, com superficie
menos rugosa, absorvente, mais branca, brilhante, opaca e com melhores propriedades de recepg¢ao a tinta.

Nos ultimos anos, o caulim também tem tido seu uso popularizado no ramo da construcéao civil,
como adicdo pozolanica para produtos a base cimenticia. A atividade pozolanica do caulim ficou conhecida
desde 1960, quando este material foi empregado, pela primeira vez na fabricagdo de concreto, o qual foi
utilizado para a construgédo da barragem de Jupia (ZAMPIERI, 1989). Desde entéo, diversos trabalhos tém
sido desenvolvidos neste sentido, como o de Oliveira (2004) que avaliou a potencialidade pozolanica do
caulim paraibano, ap0s passar por um processo de calcinacdo. Este autor constatou que o material
apresentou um grande potencial para o desenvolvimento de pozolanas empregadas na producdo de
concretos.

Segundo Oliveira (2004), o uso do caulim como material pozolanico no cimento Portland pode
incrementar o mercado da mineracdo local e favorecer a economia das regiGes produtoras, comumente

dominadas pela pobreza.

2.1.4 Lavra e beneficiamento do caulim

A industrializagdo do caulim envolve os processos de lavra e beneficiamento. A lavra pode ser feita
de duas maneiras: descoberta e subterranea. A lavra subterranea ¢ mais praticada nos locais de topografia
acidentada sendo a preferida pelos garimpeiros, por evitar a opera¢do de capeamento, ou seja, a remogao
da camada superficial do solo (LUZ e CHAVES, 2000).

A natureza da lavra de caulim no Brasil desenvolve-se a céu aberto, sendo utilizadas galerias apenas
para pesquisa em alguns depositos primarios. Ha casos em que a lavra se faz totalmente mecanizada, como
nas minas de caulim de origem sedimentar nos Estados do Amap4 e do Para, ou de forma semimecanizada,
comum nos depositos de caulim primdrio de varios estados das regides Sudeste e Sul (LUZ et al., 2005).

As operagdes de lavra na Mina de Ipixuna/PA, da empresa Imerys - RCC (uma das mais importantes
do estado do Pard), sdo executadas por mao de obra terceirizada empregada pela Z. J. Mineracao e
Terraplenagem Ltda., com supervisao e planejamento da equipe técnica da Imerys — RCC. O processo de
lavra ¢ composto pelas operacdes de supressdo vegetal, remocdo e estocagem de solo organico,
decapeamento e disposi¢do no deposito de estéril, escavacdo, carga e transporte do minério e alimentagao
do “blunger”. A Figura 4, a titulo de exemplo, mostra a cava do Corpo G da Mina de Ipixuna, como forma

de exemplificar as operagoes.
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Figura 4- Vista da cava corpo G da mina de Ipixuna da Imerys - RCC - exemplo das operacdes de lavra

Fonte: Relatorio gerencial da Imerys (2018)

Os processos utilizados no beneficiamento do caulim variam de acordo com o uso a que se destinam.
Existem dois processos: via seca e via imida. No processo a seco ou de separa¢do ao ar, o caulim bruto ¢
levado a usina de beneficiamento em grandes pedacgos, onde ¢ fragmentado em moinhos de rolos
desintegradores, e em seguida alimenta um moinho de bolas com um separador de ar tipo ciclone. As
particulas finas sdo recolhidas em um coletor e ensacadas enquanto as mais grossas voltam ao moinho
(LUZ e CHAVES, 2000).

No Par4, ¢ utilizado o processo por via umida, pelo qual é possivel retirar as impurezas presentes
no caulim, tais como: 6xidos e hidroxidos de ferro, 6xido de titdnio, matéria organica, mica, feldspato e
quartzo. Este tipo de beneficiamento, segundo Nobrega (2007), ¢ dividido nas seguintes etapas:
dispersao/desagregacio, desareamento, classificacio, delaminacio, fracionamento granulométrico
por centrifuga, separacio magnética de alta intensidade, floculacio seletiva, flotacio, lixiviagao,
filtragem e secagem. Neste tipo de processo, o caulim bruto ¢ desintegrado em batedor, onde ¢ adicionada
agua para a lavagem dos minerais acessorios, de modo a retirar a fracdo de caulim agregada. Em seguida,
o material passa por tanques para separar o caulim de uma fracdo mais grossa, com aparéncia arenosa, €
depois segue para tanques de sedimentacao onde os flocos sdo precipitados. Dai, o caulim precipitado ¢é
bombeado para os filtros-prensa, nos quais ¢ retirada a 4gua em excesso, resultando em uma torta de caulim.

A torta ¢ seca ao ar, ou em fornos-de-teto-quente no periodo chuvoso. Por fim, essas tortas sdo quebradas
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em varios pedacos, 0os quais passam por um processo de moagem, para em seguida serem ensacados e

comercializados. Um esquema resumido desse processo estd ilustrado na Figura 5.

Figura 5 - Fluxograma do beneficiamento do Caulim
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Fonte: Adaptado de Rochas & Minerais Industriais (2008)

A planta industrial da Imerys RCC, localizada no municipio de Barcarena - PA, onde o caulim ¢
beneficiado, € considerada uma das maiores do mundo. Esta empresa possui cinco bacias de rejeitos para
0 processo de beneficiamento do caulim, como pode ser observado na Figura 6. Segundo Lima Jr. (2012),
estas bacias foram construidas sob a supervisdo de equipe técnica, e, em todas elas, foi aplicado um
revestimento especial, inédito em industrias de caulim: uma geomembrana impermeavel de alta densidade
usada na parte interna das bacias de contencéo, que isola e protege o solo, prevenindo eventuais infiltracGes.
O residuo depositado nas lagoas, além de ser extremamente fino, apresenta percentagens infimas de

quartzo, por causa do desareiamento, etapa do beneficiamento que separa o quartzo da caulinita.
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Figura 6 -Vista aérea das 5 lagoas de residuo de caulim imerys RCC Barcarena - PA.

Fonte: Google Earth (2012)

2.1.5 Formacao e classificacéo do rejeito de caulim

A industria de papel produz uma elevada quantidade de residuo, proveniente das etapas do
beneficiamento do caulim, constituida mineralogicamente de quartzo, mica e feldspato, com
aproximadamente 7% de caulim (OLIVEIRA, 2004). Os residuos apresentam-se em fracdes
granulométricas distintas designadas como pedregulhos, residuos das peneiras 21um e 44um, e residuos
dos hidrociclones. O teor de caulim contido nos residuos vai depender do tipo de tecnologia usada para o
processo de beneficiamento do caulim. Contudo, ndo se encontram na literatura estudos que estimem esse
teor em funcgéo do tipo de processamento.

Segundo Rocha et al. (2008), o processamento do caulim tem um rendimento de apenas 30%, ou
seja, 0s 70% restante correspondem aos residuos que sao gerados no processo. Ainda segundo estes autores,
sdo formados dois tipos de residuos. O primeiro é oriundo da etapa de separacdo do quartzo do minério de
caulim, que representa cerca de 70% do total produzido, sendo originado pelas empresas mineradoras na
etapa logo apds a extracdo (dispersdo/desagregacdo), e o segundo tipo é proveniente da fase do
beneficiamento que compreende processos de tratamento a Umido (iniciando pelo desareiamento), que
objetivam separar a fracdo fina do minério, purificando o caulim e gerando um residuo na forma de lama
(MENEZEZ, et al., 2007).

No estudo elaborado por Barata e Angélica (2011), descreve-se que, no estado do Para, o
beneficiamento do caulim gera dois tipos de residuos processados, sendo que 0 mais importante é o
procedente das etapas a partir da centrifugagdo, denominado no referido estudo de RC. Além dos residuos
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processados, ha também um residuo ndo processado que é proveniente do beneficiamento dos caulins da
Amazobnia, o qual é denominado caulim tipo "flint" (CF), material estéril que ndo é aproveitado no
beneficiamento por ndo dispersar suas particulas na dgua e possuir coloracéo bege.

Barata e Dal Molin (2002) afirmam que, no estado do Par4, os residuos gerados pelas trés principais
empresas de beneficiamento de caulim, depositados em lagoas de sedimentacdo, constituem-se em dois
tipos, sendo que o primeiro é formado basicamente por quartzo, proveniente da etapa de desareiamento,
cujo volume gerado ndo é tdo expressivo diante da extragdo do ROOM (minério proveniente da mina),
cerca de 8%, enquanto o segundo residuo, advindo das etapas de centrifugacdo, separacdo magnetica,
branqueamento e filtragem, em razdo da quantidade significativa, em torno de 26% da producéo bruta, €
que se configura como um problema, mais de ordem financeira do que ambiental, uma vez que o residuo
em si ndo é toxico. Sua deposicdo, entretanto, se torna onerosa, porque é realizada em lagoas de
sedimentacdo, as quais requerem obras de movimentacao de terra e grandes areas para suas construcaes.

Em relacdo a classificacdo ambiental do residuo de caulim, segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004),
este subproduto pertence a classe Il A - ndo perigoso e ndo inerte, por apresentar, em sua cComposicao,
contaminantes que podem causar danos ao meio, caso ndo tenham uma destinagdo ambientalmente

adequada.

2.1.6 Quantificacdo e danos ambientais gerados pelo rejeito de caulim

Como resultado do processo de beneficiamento do caulim, a industria produz uma elevada
quantidade de residuos. Além disso, algumas substancias quimicas usadas para melhorar as qualidades do
caulim podem contaminar o solo, o ar e a agua, dependendo da concentragdo dessas substancias no residuo
ou na lavagem do minério bruto, a exemplo do sulfato de aluminio (agente floculante), e hexametafosfato
de sddio, usado na dispersdo (SOUSA, 1997). Para o branqueamento, em alguns paises, é usado o ditionito
de sddio ou hidrossulfito de zinco em pH &cido, mas este tratamento ndo é normalmente usado no Brasil
(SANTOS, 1992).

Ademais, os processos de lavra e beneficiamento do caulim podem gerar outros tipos de impactos
ambientais, alguns ocasionados pela queima da mata nativa nos fornos utilizados, e outros relacionados a
geracdo de milhares de toneladas de residuo processado (também chamado de rejeitos de produgdo), um
material que fica retido no peneiramento do caulim, inerte e granular, que corresponde a 80 % de todo o
material extraido.

Segundo Lima (2011), cerca de 1100 toneladas desse residuo sdo descartadas por més, apenas na

cidade do Equador — RN. Este material é descartado sem critério algum, disposto diretamente na natureza,
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em vazadouros a céu aberto ou préximo ao local onde foi gerado. Segundo Silva et al. (2021), no Estado
do Pard, a quantidade depositada do residuo caulinitico pelas trés maiores empresas da regido que executam
0 processo de beneficiamento do caulim foi de aproximadamente 4,0 milhGes de toneladas no ano de 2019.

Os residuos cauliniticos, além de, até entdo, ndo possuirem valor econémico no mercado, nao
dispdem de uma logistica reversa adequada. Por isso, tenta-se reduzir os custos do seu manejo com
transporte, pelo descarte o mais préximo possivel da usina de beneficiamento, que acaba ficando cercada
de grandes montes de material ndo aproveitado. Estes residuos constituem um problema para os municipios
produtores e para 0 meio ambiente. Além de serem necessarias grandes areas para seu depdsito, quando
ndo sdo depositados em lagoas de sedimentacao, seus finos sao transportados pela acdo do vento, a grandes
distancias, contaminando as populagdes vizinhas, conforme pode ser observado na Figura 7 (NOBREGA,
2007).

Figura 7 - Deposito de residuos de caulim

Fonte: Costa (2007)

2.2 CIMENTO PORTLAND E MATERIAIS CIMENTICIOS SUPLEMENTARES (ADICOES
MINERAIS)

Segundo Chatziaras et al. (2015), o cimento detém papel fundamental entre os materiais
empregados para atender as necessidades de habitacdo e de infraestrutura, notadamente pelo fato de ser o
principal ingrediente do concreto, um material com resisténcia e durabilidade, facilmente manipulado para
produzir qualquer forma, contorno, textura, cor e outros aspectos estéticos (NSOC, 2019; MEHTA et al.,
2013). Contudo, a exemplo de varios outros materiais construtivos, a producdo do cimento demanda o
consumo de grandes quantidades de energia, tanto na queima de combustiveis fosseis quanto na utilizacao
de energia elétrica para mistura dos elementos constituintes (BERGE, 2009; CEMBUREAU, 2013).
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Assim, a industria do cimento enfrenta o desafio de reduzir suas emissdes de CO>, considerando
que responde por 5% de todas as emissdes de origem humana, onde para cada tonelada de cimento pode
ser produzida quase a mesma quantidade de didxido de carbono (CHATZIARAS et al.,, 2015;
CEMBUREAU, 2013; BAPAT, 2013; SCRIVENNER, 2014).

A substituicdo parcial do clinquer por materiais cimenticios suplementares — SCMs (adi¢bes
minerais) — pode contribuir para a sustentabilidade pelo fato de que vérias dessas adi¢des sdo residuos
provenientes de outras inddstrias. Além disso, essas adi¢des contribuem para o desempenho dos cimentos
em termos de comportamento de calor de hidratacdo, em termos de retracdo e potencial de fissuracdo,

evolucdo de hidratagéo, entre outros, como é de conhecimento no meio técnico-cientifico.

2.2.1 Tipos de adi¢bes minerais

As adicdes minerais se dividem em trés tipos: adi¢fes pozolanicas, adicdes cimentantes (também
conhecidos como materiais hidraulicos latentes), e inertes (também conhecidos como fillers) (MEHTA e
MONTEIRO, 2014). Os materiais pozolanicos sdo materiais silicosos ou silicoaluminosos que, sozinhos,
possuem pouca ou nenhuma propriedade ligante, mas que, quando finamente divididos e na presenca de
agua, reagem com o hidréxido de calcio a temperatura ambiente, formando compostos com propriedades
ligantes (MEHTA e MONTEIRO, 2014). As pozolanas podem ser naturais (ex.: cinzas vulcanicas) ou
artificiais (cinzas volantes). Os materiais pozolanicos contém altas quantidades de SiO> e, por vezes,
também de Al;O3; esses materiais sdo suficientemente reativos para, em misturas com CaO e agua,
produzirem C-S-H a temperaturas regulares e, assim, se comportarem como cimentos hidraulicos. Se eles
contiverem Al>03, aluminatos de calcio hidratados ou silicatos de aluminio hidratados também serdo
formados. Por conterem baixas quantidades de CaO, esse componente deve ser fornecido em quantidades
estequiométricas adequadas (TAYLOR, 1997).

No Brasil, a Norma NBR 12653 da ABNT estabelece requisitos para materiais pozolanicos
destinados ao uso com cimento Portland em concretos, argamassas e pastas, assim classificados:

e classe N - pozolanas naturais e artificiais que obedecam aos requisitos da Norma, como
certos materiais vulcanicos de carater petrografico acido, cherts silicosos, terras diatomaceas
e argilas calcinadas;

e classe C - cinzas volantes produzidas pela queima de carvdo mineral em usinas
termoelétricas, que obedecam aos requisitos da Norma;

e classe E - quaisquer pozolanas, ndo contempladas nas classes N e C que obedegam aos

requisitos da Norma.
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A fim de se enquadrar em alguma dessas trés categorias, 0 material deve atender a certos requisitos

quimicos e fisicos, conforme apresentados nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 1 - Requisitos quimicos dos materiais pozolanicos, segundo normas brasileiras.

Classe de material pozolanico

Propriedades Meétodo de ensaio (*)
N (%) C (%) E (%)

SiO2 + Al203 + Fe203 >70 >70 > 50 ABNT NBR NM 22
SOs <4 <5 <5 ABNT NBR NM 16

Teor de umidade <3 <3 <3 ABNT NBR NM 24
Perda ao fogo <10 <6 <6 ABNT NBR NM 18

Alcalis disponiveis em
Na,O

(*) Os métodos de ensaios devem ser adaptados, substituindo-se o cimento Portland pelo material pozolanico.

<15 <L5 <L5 ABNT NBR NM 25

Fonte: Adaptado de ABNT 16.697 (2018)

Tabela 2 - Requisitos fisicos dos materiais pozolanicos, segundo normas brasileiras

Classe de material pozolanico

Propriedades Meétodo de ensaio (*)
N (%0) C (%) E (%)

Material retido na peneira 45
pm

<20%  <20% <20%  ABNT NBR 15894-3(%)

indice de desempenho com
cimento Portland aos 28 dias, >90 % >90%  >90% ABNT NBR 5752
em relacdo ao controle

Atividade pozolanica com cal

. >6MPa >6MPa >6MPa ABNT NBR 5751
aos sete dias

(*) Esse método de ensaio deve ser adaptado, substituindo-se o metacaulim pelo material pozolanico.
Alternativamente, o método prescrito pela ABNT NBR 12826 pode ser utilizado desde que o material pozolanico retido
na peneira de ensaio ndo apresente visualmente aglomeragdo de particulas.

Fonte: Adaptado de ABNT 16697 (2018)

31



Segundo Kumar et al. (2005), as adi¢Bes cimentantes sdo substancias com propriedades hidraulicas
latentes, isto €, substancias que manifestam propriedades cimenticias quando em contato com a &gua por
longos periodos. Taylor (1997) esclarece que essas substancias possuem comportamento que pode ser
considerado intermediario entre os materiais pozolanicos e o cimento Portland, ja que elas agem como
cimentos hidraulicos se expostas a agua e a pequenas quantidades de alguma substancia adicional que
funcione como catalisador ou ativador. As propor¢des de adi¢cBes cimentantes adicionadas as misturas
cimenticias podem ser maiores que as dos materiais pozolanicos.

A escoria granulada de alto-forno é um exemplo de adi¢do cimentante que, misturada ao cimento
Portland, é ativada pelo CH e pelos alcalis produzidos pelo cimento, formando, por sua vez, seus proprios
subprodutos de hidratagdo. Alguns desses combinardo com os subprodutos do cimento Portland para formar
hidratos secundarios em um efeito bloqueador de poros. O resultado é uma pasta endurecida onde se
encontrardo poros pequenos em maior quantidade que poros grandes da matriz cimenticia, ainda que o
volume combinado dos poros permane¢a 0 mesmo (MPA, 2021; TAYLOR, 1997).

Além das pozolanas e das adi¢Bes cimentantes, alguns materiais inertes, ou seja, sem propriedades
pozoléanicas ou hidraulicas latentes, tais como CaCO3, sdo utilizados na substituicdo parcial ao cimento
Portland, sendo considerados adi¢cbes minerais. Esses materiais sdo denominados fillers. Na producéo do
cimento, as adicGes de filer, escéria de alto forno, silica ativa, entre outros constituem os tipos de cimento
normatizados no Brasil, além da adicdo de gipsita (ABNT NBR 16687, 2018). Entre 0s principais materiais,
utilizados como adi¢bes minerais na substituicdo do cimento em concretos e argamassas, podemos
enumerar cinzas volantes de carvao mineral, escoria granulada de alto-forno, cinzas de casca de arroz, silica
ativa, metacaulim (argila calcinada) e cinzas de queima de éleo de palma, cinza do bagaco da cana de
acUcar entre outros.

Além dos materiais apresentados outros residuos de potencial utilizagdo na producdo de adicBes
minerais ao concreto tém tido suas propriedades investigadas na literatura, tais como: cinzas pesadas de
carvdao mineral (MANGI et al., 2019); pé de residuo de vidro de diversas origens (PEREIRA DE
OLIVEIRA et al., 2007; YANNICK et al., 2023; PITARCH et al., 2021; KHAN et al., 2020; KAVITHA
et al., 2018; REHMAN et al., 2021; DUBEY et al., 2016; JENA e PAIKARAY, 2018; ABDULAZEEZ et
al., 2020); p6 de concreto reciclado (OHEMENG et al.,, 2022); finos de residuos de demolicdo
(TOKAREVA et al., 2023); residuo de polimento de placas ceramicas (STEINER et al., 2015); cinzas de
combustivel de 6leo de palma (AISHEH, 2023); cinzas de incineracéo de residuo solido municipal (CHEN
et al., 2023); residuo po de granito (CHAJEC, 2023).

e Cada adicdo mineral pode substituir parcialmente o cimento em diferentes proporgdes na

constituicdo do concreto, sendo o teor 6timo delas diferentes para cada adi¢cdo e com impactos

32



positivos e negativos diferentes para cada tipo de concreto e tipo de mistura nas propriedades no
estado fresco e endurecido, como vem sendo estudado pela literatura (OLIVEIRA; CASCUDO,
2018; OLIVEIRA et al., 2023; RODRIGUES et al., 2023).

Na Figura 8, é possivel observar o aspecto de algumas adi¢cBes minerais, com destaque para o

aspecto consistentemente esbranquicado do metacaulim.

Figura 8 -Aspecto de algumas adi¢Ges minerais
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Palma

Fonte: Adaptado de Kanamarlapudi et al. (2020).

2.3 ARGAMASSA

Argamassa é considerada como uma mistura homogénea de agregado midudo, aglomerante
inorganico e agua, contendo ou ndo aditivos ou adi¢des, com propriedades de aderéncia e endurecimento,
podendo ser dosada em obra ou em instalacdo propria (ABNT NBR 13281, 2023).

As argamassas sdo utilizadas em multiplas aplicacBes na construcdo civil e sua composicao e
aspecto, em fatores tais como granulometria da mistura, propriedades no estado fresco e endurecido vém
sendo estudadas. (FIORITO, 2009; GUIMARAES et al., 2004; DEPARTMENT OF THE ARMY, THE
NAVY AND THE AIR FORCE, 1992; ALLEN e IANO, 2009; YOUNG, 2021; DUGGAL, 2008).

Ademais, com a atualizacdo recente da NBR 13281 (ABNT, 2023), ficou estabelecido que a
classificacdo das argamassas deve se dar através do enquadramento dos valores obtidos pelo compdsito nos
limites estabelecidos pelo referido documento normativo para um conjunto de ensaios técnicos que

englobam: resisténcia a compresséo, densidade de massa aparente no estado endurecido, resisténcia a tracao
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na flexao, coeficiente de capilaridade, densidade de massa no estado fresco, retencao de agua e resisténcia
potencial de aderéncia a trag&o.

De forma geral, a referida norma é dividida em duas partes NBR 13281-1 que trata das
especificacOes para a argamassa de revestimento de paredes e tetos e, NBR 13281-2, que versa sobre as
argamassas para assentamento e para fixacdo de alvenaria, respectivamente.

Além da classificacdo segundo a finalidade de aplicacdo, também existe a diferenciacdo das
argamassas pela composicdo e forma de preparo (preparada em obra, industrializada e estabilizada).
De forma geral, as argamassas podem ser compostas por cal, cimento ou por ambos (argamassas mistas).

Segundo a NBR 13281-1 (ABNT, 2023), as argamassas para revestimento devem atender,
integralmente, a todos os requisitos classificatorios e informativos, que estdo descritos na Tabela 3, a seguir,
independentemente da forma de producdo, quer sejam produzidas em canteiro, industrializadas,
estabilizadas, usinadas, prontas para uso ou outras, bem como da forma de aplicacdo (manual ou
mecanizada).

Tabela 3 - Requisitos classificatorios e informativos das argamassas

Argamassa para revestimento de paredes e tetos
ARV-I, ARV-II, ARV-IIl e AET
Requisitos classificatorios Requisitos informativos

S Retencao de agua
7] .
@ Densidade de massa no estado
o
- - fresco
= -
g Teor de ar incorporado
= Tempo de uso
o Resisténcia  potencial  de - Densidade de massa no estado
% aderéncia a tracdo ao substrato g endurecido
£  Resisténcia potencial a tragdo 2 A ~ ~
= . = Resisténcia a tragdo na flexao
= superficial =
o Modulo de elasticidade s Coeficiente de absor¢do de agua
T dindmico = por capilaridade
< . . N < oA . o
= Variacao dimensional (retragao = Fator de resisténcia a difusao de
ou expansao linear) vapor de agua

Fonte: Adaptado da NBR 13281-1 (ABNT, 2023)

A fim de que as necessidades de cada projeto sejam atendidas, as composi¢6es devem ser elaboradas
de maneira personalizada. O ponto de partida para a dosagem das argamassas é as caracteristicas de
trabalhabilidade do material em estado fresco desejaveis, 0s requisitos de propriedades fisicas no estado
endurecido selecionados e 0s custos considerados aceitaveis, com rara tolerancia ao excesso de qualidade

na elaboracdo de concretos e argamassas. O proporcionamento racional dos ingredientes é essencial na
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elaboracdo dessas misturas (DE VEKEY, 2010; ALLEN e IANO, 2009; NSOC, 2019; DUGGAL, 2008;
DAY, 2006).

A destinacdo da argamassa determinara o tipo de aglomerante ou a mistura de diferentes tipos de
aglomerantes, e essa decisdo definira, por sua vez, o tipo de argamassa utilizado. Apds a escolha da
argamassa, o segundo passo € definir o traco, ou seja, a indicacbes das propor¢des dos elementos a serem
incluidos na mistura — materiais ligantes e agregados (FIORITO, 2009; BALKSTEN, 2007). A utilizacdo
de indicacdes baseadas em proporg¢des volumétricas e ndo em massa, apesar de menos precisa, é a op¢do
mais praticavel na rotina da construcdo civil (FIORITO, 2009; SANTIAGO, 2007; YOUNG, 2021;
FIORITO, 2009).

Os tracos de misturas de cimento sdo elaborados de modo a produzir propriedades especificas a
custos eficientes, tomando em consideragdo, também os padrdes industriais de adocéo relevante (LYONS,
2007; SIKA AG, 2020). Essa atividade é complexa, e, segundo Kett (2010), a composicdo cimenticia

adequada deve produzir um material com as seguintes propriedades fisicas:

e no estado fresco, deve apresentar trabalhabilidade adequada;

e deve atender as requisi¢cdes de resisténcia mecanicas minimos;

e deve apresentar durabilidade suficiente para suportar as forcas aplicadas e a acdo de intempéries,
tal como a abrasdo do trafego deve ser suportada por um pavimento fabricado em concreto;

e outras propriedades que se tornardo relevantes a depender das condicdes locais da edificacéo,

notadamente relativas a permeabilidade e a aparéncia.
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CAPITULO

3 ARTIGO 1- ANALISE INVESTIGATIVA SOBRE O USO DE RESIDUO DE
CAULIM PARA A PRODUCAO DE COMPOSITOS CIMENTICIOS

Este capitulo é composto pelo artigo de revisdo bibliografica, o qual foi publicado na revista
REVISTA CARIBENA DE LAS CIENCIAS SOCIALES, Miami, v.12, n.3, p. 1397-1426. 2023. ISSN
2254-7630. O estudo descreve as principais caracteristicas fisicas, quimicas e mineral6gicas do residuo
proveniente do beneficiamento do caulim, com o intuito de fornecer uma visdo detalhada sobre as possiveis
formas de utilizacdo deste material, bem como demonstrar quais 0s ensaios necessarios para aferir 0s
parametros fisico-quimico deste subproduto. Para tanto, foram selecionados pesquisas e resultados mais
recentes e com maior relevancia no meio técnico-cientifico em relagdo ao tema. As conclusbes obtidas
neste artigo indicaram a possibilidade de utilizacdo do residuo de caulim como adi¢cdo mineral para cimento
Portland aplicado em argamassa de revestimento. Portanto, a partir deste estudo foi possivel trilhar o
caminho para a realizacdo da pesquisa experimental que foi desenvolvida nos artigos 2 e 3, que serdo

apresentados mais adiante.

36



4

REVISTA CARIBENA DE LAS CIENCIAS SOCIALES, Miami, v.12, n.3, p. 1397-1426. 2023. ISSN ~

7

REVISTA CARIBENA
DE CIENCIAS SOCIALES

DOI: 10.55905/rcssv12n3-023
Received on: July 24, 2023
Accepted on: August 24™, 2023

Luzilene Souza Silva

Mestre em Engenharia de Materiais
Instituicdo: Universidade Federal do Para

Endereco: Rua dos Pariquis, 1905, Batista Campos, Belém - PA, CEP: 66033-110E-mail:
eng.luzilene@gmail.com

Marcelo de Souza Picanco

Doutor em Geologia e Geoquimica
Instituicdo: Universidade Federal do Para

Endereco: Rua dos Pariquis, 1905, Batista Campos, Belém - PA, CEP: 66033-110E-mail:
marcelosp@ufpa.br

RESUMO

O cimento Portland é usado, principalmente, na inddstria da construcéo civil, que é responsavel por grande
parte do consumo de recursos naturais ndo renovaveis. A utilizacdo de residuos provenientes do
processamento mineral na fabricagdo de cimento,além de diminuir passivos ambientais, contribui com a
logistica reversa, produzindo cimentos ecoldgicos que podem ser aplicados em concretos e argamassas.
Alguns estudosvém sendo desenvolvidos com o intuito de avaliar o emprego do residuo proveniente do
beneficiamento do caulim para a producdo de materiais de construcdo, como 0 concreto e argamassas.
Neste sentido, este trabalho buscou avaliar, a partir de uma revisdosistematica da literatura, o potencial de
utilizacdo deste material para a producdo de misturas de base cimenticia. Dados importantes como:
composicdo quimica; densidade; granulometria; resisténcia mecanica e temperatura de sinterizacao, foram
analisados e comparados com as diretrizes nacionais e internacionais e/ou com adi¢Ges pozolanicas
comerciais. Os resultados sdo encorajadores, pois em quase todos os quesitos avaliados os materiais
produzidos com o residuo atenderam aos padrdes normativos estabelecidos e/ou apresentaram resultados
semelhantes aos dos aditivos industrializados. Demonstrou-se, portanto, que o residuo de caulim possui
viabilidade técnica para fabricacdo de concretos e argamassas, confirmando a potencialidade da gestdo
sustentavel deste material.

Palavras-chave: residuo de caulim, concreto, argamassa, logistica reversa.
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ABSTRACT

Portland cement is used mainly in the construction industry, which is responsible for a large part of the
consumption of non-renewable natural resources. The use of residues from mineral processing in the
manufacture of cement, in addition to reducing environmental liabilities, contributes to reverse logistics,
producing ecological cements that can be applied to concretes and mortars. Some studies have been
developed in orderto evaluate the use of the residue from the processing of kaolin for the production of
construction materials, such as concrete and mortars. In this sense, this work sought to evaluate, from a
systematic review of the literature, the potential of using this material for the production of cement-based
mixtures. Important data such as: chemical composition; density; granulometry; mechanical strength and
sintering temperature, wereanalyzed and compared with national and international guidelines and / or with
commercial pozzolanic additions. The results are encouraging, since in almost all evaluated items the
materials produced with the waste met the established normative standards and / or presented results similar
to those of industrialized additives. It was demonstrated, therefore, that the kaolin residue has technical
feasibility for the manufacture of concrete and mortar, confirming the potential of the sustainable
management of this material.

Keywords: kaolin residue, concrete, mortar, reverse logistic.

3.1 INTRODUCAO

As pesquisas relacionadas a logistica reversa tém crescido a cada ano, alavancadaspela necessidade
mundial de encontrar alternativas para a diminuicdo dos impactos ambientais gerados pelas grandes
indUstrias. A atividade de construcdo civil, segundo Veronezzi (2016), é um dos setores que mais causa
impactos ao meio ambiente por demandar imensas quantidades de matéria prima. Um dos materiais mais
expendidos neste setor € o cimento, o qual é utilizado para a fabricacdo dos compaésitos cimenticios
empregados em quase todas as etapas construtivas de uma obra.

Diversos estudos tém buscado op¢des para reduzir o consumo do cimento atravésdo uso de materiais
pozolanicos alternativos, advindos de residuos industriais, como porexemplo, a cinza de casca de arroz,
escdria de aciaria, escéria de cobre, entre outros (DALMOLIN, 2020; MASUERO et al.,1998; MOURA,
2000; SOUZA et al., 2015). Neste

sentido, o residuo proveniente do beneficiamento do caulim tem se mostrado promissor devido a
alta reatividade pozolanica que possui (BARATA e ANGELICA, 2011).

O caulim é uma argila constituida essencialmente pelo argilomineral caulinita, com granulometria
fina, normalmente com baixo teor de ferro, e coloragdo branca. E ummaterial formado por silicato de

aluminio hidratado, cuja composicéo quimica aproxima-se de Al2Si2Os(OH)a, que corresponde a 46,54%

38



4

REVISTA CARIBENA DE LAS CIENCIAS SOCIALES, Miami, v.12, n.3, p. 1397-1426. 2023. ISSN ~

7

REVISTA CARIBENA
DE CIENCIAS SOCIALES

SiO2, 39,50% Al203, 13,96% H20 soba forma de hidroxila, e outros elementos em menor quantidade como

ferro, titdnio, manganés, magnésio, potassio e sodio (MORAES et al., 2013).

Segundo Silva (2007), os caulins sdo resultantes de alteracbes de silicatos de aluminio,
particularmente os feldspatos, e podem ocorrer em dois tipos de depdsitos: os primarios ou residuais
(eluvial) e os secundéarios (transportado ou sedimentar). Os caulins sedimentares sdo encontrados
principalmente na area da bacia amazonica e nas regides costeiras (WILSON et al., 1998). As reservas
brasileiras estdo localizadas, quase na sua totalidade, na regido norte do pais, mais especificamente nos
Estados do Pard, Amapa e Amazonas. Caracterizam-se por serem constituidas de depdsitos secundarios que
ocorrema partir da erosdo dos depdsitos primarios e sedimentacdo em grandes bacias.

Lima Junior (2012) afirma que a primeira aplicagdo do caulim registrada na historia foi na
fabricacdo de artigos ceramicos e de porcelana. Atualmente, este mineralé muito utilizado na industria de
papel, mas também possui aplicacdes industriais como na fabricacdo de plasticos, pesticidas, racdes,
produtos alimenticios e farmacéuticos.

Segundo Menezes et al., (2007), a industria da mineracao e beneficiamento do caulim gera milhares
de toneladas de residuos sélidos por ano, que, em geral, sdo descartados indiscriminadamente no meio
ambiente. O que faz com que o caulim, apesarda sua grande importancia em varias industrias, esteja
associado a um grande passivo ambiental.

O beneficiamento do caulim pode ser realizado de duas maneiras, por via seca ouvia Umida; o
primeiro tipo é indicado para caulins que, de certa forma, ja possuem alvurae distribuicdo granulométrica
adequadas, com baixo teor de quartzo. Contudo, este tipo de mineral costuma ser bem mais dificil de ser
encontrado (LIMA JUNIOR, 2012). Por isso, neste trabalho serdo abordados os residuos gerados no
segundo processo.

O beneficiamento por via Umida é constituido pelas fases de dispersdo; desagregacao;
desareamento; classificacdo; delaminacdo; fracionamento granulométrico;separacdo magnética de alta
intensidade; floculacdo seletiva; flotacdo; lixiviacdo; filtragem e secagem. O residuo gerado destas etapas,
além de ser extremamente fino é constituido essencialmente pelo argilomineral caulinita, possuindo
porcentagens infimasde quartzo (MORAES et al., 2013).

Dadas as caracteristicas do residuo de caulim (alto grau de concentracdo de caulinita, o que dispensa
os rigidos pardmetros de controle de remoc¢do de impurezas, normalmente empregados na producgéo de
pozolanas), bem como, a grande quantidade dopassivo que € gerado e a necessidade de alternativas para
promover o reaproveitamento deste residuo, alguns estudos tém indicado que este material pode ser
considerado uma matéria prima com potencial para a fabricacdo de uma metacaulinita de alta reatividade,

cujos mecanismos de agdo em compdsitos de base cimenticia séo, de certa forma, semelhantes ao da silica
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ativa (SOUZA et al., 2015; BARBOSA et al., 2016; ALMEIDAVIDAL e CASTRO, 2016; LEANDRO et
al., 2017; GOMES, FERREIRA e GOMES, 2017; AZEREDO, 2012; BARATA e ANGELICA, 2011).
Face ao exposto, com o intuito de fornecer uma viséo detalhada sobre a temética apresentada, este

trabalho busca, a partir de uma revisao sistematica da literatura, avaliaro potencial de utilizacao de rejeito
proveniente do beneficiamento do caulim por via Umida, para a producdo de compostos a base de cimento
Portland. Para tanto, serdo analisados os resultados dos estudos disponiveis mais relevantes sobre o0 assunto
que foram publicados nos Gltimos anos. Espera-se também que este estudo possa contribuir para identificar

lacunas existentes na literatura pesquisada a fim de gerar oportunidades para futuras pesquisas.

3.2 METODOLOGIA

A estratégia adotada para elaboracdo do presente estudo baseou-se na metodologiade pesquisa
descritiva, a qual, segundo Cervo, Bervian e da Silva (2007), ocorre quandose registra, analisa e
correlaciona fatos ou fendmenos, sem manipulé-los.

Segundo Barros e Lehfeld (2000), por meio de pesquisas descritivas, procura-se descobrir com que
frequéncia um fendmeno ocorre, sua natureza, suas caracteristicas, causas, relacdes e conexfes com outros
fendmenos.

Em relacdo aos procedimentos, trata-se de uma pesquisa documental, a qualbaseou-se em
informacdes retiradas de artigos, publicacGes em periddicos e teses sobre oassunto aqui abordado. Desta
forma, classifica-se como pesquisa bibliométrica, que sefundamenta na descricdo e na quantificacdo
dessas publicacBes. Quantos aos objetivosmais gerais, trata-se de uma pesquisa do tipo exploratéria, pois
busca maior familiaridadecom o problema fixado a fim de tornd-lo compreensivel. Também possui
abordagemquantitativa tendo em vista que traduz as informacg6es descritas em dados quantificaveis.O
principal questionamento formulado neste estudo € a viabilidade técnica do aproveitamento do residuo
advindo do beneficiamento do caulim para a producdo demateriais de base cimenticia, como concreto
e argamassa. Sabe-se que para que essaalternativa seja adotada comercialmente ainda ha um longo
caminho, tendo em vista aslacunas de conhecimento existentes em relacao a qualidade e durabilidade dos
compositos produzidos. As pesquisas realizadas sobre o tema ainda sdo incipientes no Brasil, havendoa
necessidade de maiores investigacdes sobre o assunto.

Para que fosse possivel responder a pergunta central desta pesquisa, utilizou-se aferramenta
designada pelo acronimo PICO; onde “P” corresponde a populagdo, “I”” intervencao, “C” comparagao ou
controle e “O” desfecho (SANTOS e GALVAOQ, 2014).Para a selecéo dos estudos utilizados neste trabalho,

adotou-se o0s conceitos de pesquisa formulados a partir dos critérios PICO, apresentados na Tabela 4.
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Tabela 4 — Critérios PICO utilizados

CRITERIOS P.I.C. O DESCRICAO
Produgdo de material pozolanico utilizado para a fabricacdo
Populagdo deconcreto e argamassa
Intervengao Com residuo advindo do beneficiamento do caulim
Com cimento comum e cimento composto com metacaulim de
Comparagdo altareatividade
Resultado Verificar viabilidade técnica, proporcionar sustentabilidade

Fonte: Autoria prdpria (2022)

O universo da pesquisa constituiu-se de publicacdes disponibilizadas no portal eletrénico de
periddicos da CAPES, em que foram escolhidos artigos provenientes de periodicos revisados por pares,
teses de doutorado e dissertacGes de mestrado. Trés palavras-chave foram associadas ao tema: residuo de
caulim (Kaolin residue), logistica reversa (reverse logistic) e materiais de base cimenticia (Cement-based
materials). A partir da combinacao das palavras-chave elaborou-se a string de busca: “Kaolin residue”,
“reverse logistic” and Cement-based materials. As buscas foram realizadas no periodo dos ultimos 20 anos
—marco de 2001 a margo de 2021.

Optou-se por utilizar apenas estudos publicados em inglés ou portugués. Tambémforam definidos 4
critérios para exclusdo de pesquisas: (1) O estudo ndo foi publicado emperiddico, congresso ou livro; (2) A
pesquisa ndo apresenta contribuicdes na area da engenharia; (3) A publicacdo apresenta o uso de residuo de
caulim para outras finalidades;

(4) Né&o é possivel ter acesso ao estudo. Em seguida, eliminou-se as duplicidades de pesquisa,
restando apenas 16 estudos, considerados relevantes para a presente pesquisa, 0s quais estdo apresentados

na Tabela 5.
Tabela 5 — Trabalhos selecionados
Rest.aPt.e apos Total de estudos apds
Total critério de . A
Base de dados inicial exclusio aplicacao dos critérios
1 21 3] 4 de selegao

Publicagdes em periddicos nacionais 10
Publicagdes em periddicos internacionais 3
Dissertagdo de Mestrado 2
Tese de Doutorado 1
Total geral de artigos utilizados: 16

Fonte: Autoria propria (2022)

No Gréafico da Figura 9, é possivel observar os quantitativos de trabalhos selecionados por ano de
publicacdo. Observa-se que as publicacGes ocorreram do ano de2004 a 2018, sendo que 0 ano que

apresentou o maior nimero de publicacdes foi 2016 (com 4 publicacdes), seguido pelos anos de 2012 e
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2017 (com 3 publicacBes cada um). Os dados revelam ainda que existe um amplo campo de pesquisa a ser

explorado, tendo em vista a baixa quantidade de trabalhos realizados sobre o tema aqui abordado.

Figura 9 - Gréafico com o quantitativo de trabalhos por ano de publicagao

4,00
3,00 3,00

2,00

N° de publicactes

1,00 1,00 1,00 1,00

2004 2007 2011 2012 2015 2016 2017 2018

Ano de publicacdo

Fonte: Autoria propria (2022)

3.3 RESULTADOS

Neste topico serdo apresentados os resultados obtidos nas pesquisas selecionadasconstantes na
Tabela 2. Espera-se demonstrar qual a influéncia da incorporacdo do residuo de caulim nas propriedades

das misturas cimenticias.

3.4 CARACTERISTICAS DO RESIDUO DE CAULIM

3.4.1 Composi¢do quimica

Bediako et al., (2016), afirmam que apesar de as argilas de caulim tratadas termicamente serem
consideradas um material pozolanico adequado para metacaulins, aeficacia desse compdsito ira depender
diretamente da geoquimica e da estrutura da argila,que geralmente é influenciada pelo meio ambiente.

Segundo as especificacbes da NBR 12653 (ABNT, 1992), para que um materialseja considerado
pozolanico, de modo a possibilitar melhorias na qualidade do concreto,é necessario que na sua constituicéo
quimica a soma dos teores de SiO2, Al203 e Fe203seja superior a 70%. Além disso, é importante

destacar que quanto maior o teor decaulinita presente (Si02A1203), melhor sera a qualidade do material
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para a producdo depozolanas de alta reatividade. Outro fator a ser observado € o nivel de SiO2 livre (quartzo),

o0 qual pode ser aferido por meio do ensaio de dissolucéo seletiva com &cido pirofosférico.

Para a verificacdo das propriedades quimicas e mineraldgicas do residuo de caulim podem ser
empregados o0s ensaios de espectrografia de energia dispersiva de raios-X (EDX); fluorescéncia de raios-X
(FRX), difracdo de raios-X (DRX) e analise termogravimétrica (ATG). A Tabela 6 apresenta os resultados

da composicao quimica dos residuos de caulim estudados por diversos autores.

Tabela 6 — Composi¢do quimica dos residuos de caulim estudados

Elementos
Estudo —i5 %) ALO(%)  Fe:05(%)  K:O(%) CaO(%) Na:0(%) MgO(%) MnO _ Ti0;  outros

[1] 44,25 48,66 1,02 5,24 0 0 0,44 0 0 0

[2] 61,66 33,66 0,48 3,6 0,12 0 0,25 0,03 0,05 0,09
[3] 42,19 39,24 1,88 0 0,02 0 0,2 0 1,49 0,21
[4] 50,38 34,76 0,35 1,18 0,01 0,09 0,83 0 0,03 0,11
[5] 59,04 24,68 0,87 0,46 5,22 6,77 0,34 0 1,12 1,69
[6] 42,79 35,36 3,19 0,21 6,22 0,03 0,22 0 5,98 5,58
[7] 54,76 26,41 8,48 0 3,54 0,8 0,78 0,03 1,67 3,53

Fonte: Autoria prépria (2022)

Ao observar a Tabela 3, que apresenta as composi¢Ges quimicas dos residuos de caulim estudados
por 7 diferentes autores, constata-se que em todos os trabalhos avaliados o valor do somatorio dos teores
de SiOz, Al.03 e Fe,03 € compativel com as especificagdes constantes na NBR 12653 (ABNT, 1992). Isso
colaborou para que praticamente todos os trabalhos pesquisados [1, 2, 3, 5, 6, 7] obtivessem resultados
satisfatorios para as misturas produzidas, chegando a obter um percentual de até 120% deindice de atividade
pozolanica no cimento produzido com rejeito de caulim [6].

Somente a pesquisa do autor [4] apresentou resultados negativos quanto ao uso domaterial estudado,
tendo em vista que houve uma pequena reducao nas propriedades mecanicas do compdsito produzido com
o residuo em substituicdo a parte do cimento. Osresultados satisfatérios encontrados nos demais trabalhos
podem ser explicados, dentre outras razdes, ao fato de o residuo utilizado apresentar um alto teor de
caulinita, bem como baixo teor de quartzo (silica livre). Somente teores de quartzo e mica superiores a 10%
(sobre a massa total do material calcinado) prejudicam de modo significativo as propriedades pozolanicas
do material (AMBROISE e CALLE, 1993).
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3.4.2 Densidade

Segundo Barata e Angélica (2012), a reatividade e o desempenho de uma metacaulinita ndo estdo
associados somente a quantidade de fase pozolanicamente ativa presente (caulinita), mas também a finura
e, consequentemente, a area superficial especifica. Esta Gltima varidvel ird interferir diretamente na
qualidade do material produzido, sendo que valores mais elevados tendem a proporcionar melhores
qualidadesmecanicas aos compdsitos produzidos.

Para a determinacdo das caracteristicas fisicas do residuo como area superficial especifica pode-se
utilizar o método da adsorcéao de nitrogénio (BET), enquanto para a verificacdo da massa especifica deve-
se adotar o ensaio prescrito pela NBR 16605 (ABNT, 2017). Nos Graficos presentes nas Figuras 10 e 11,
encontram-se os resultados demassa especifica e area superficial especifica, respectivamente, encontrados

por alguns dos autores utilizados como referéncia neste trabalho.

Figura 10 — Grafico da massa especifica dos residuos estudados
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Fonte: Autoria prépria (2022)
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Figura 11 — Gréfico da area superficial especifica dos residuos estudados
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Os valores reduzidos de massa especifica, na ordem de 2,09 e 2,71 kg/dm?3, segundo a explicacéo
dada por Angélica e Barata (2012), indicam que todos os caulins sdo constituidos basicamente por caulinita,
com baixos teores de outros minerais secundarios como, por exemplo, quartzo, muscovita, anatasio e
gibsita. Com relacgéo as areas superficiais especificas, as quais variam de 8,24 m? /g a 15,27 m? /g, percebe-
se queos residuos avaliados possuem elevada finura, fato que colabora para que o material sejaconsiderado
um bom aditivo para o cimento.

Por outro lado, a extrema finura, bem como a elevada area superficial daspozolanas formadas a
partir do residuo de caulim fazem com que a argamassa produzidademande um maior consumo de agua,
exigindo em torno de 19 a 30% a mais do que a argamassa convencional, percentuais esses que excedem o
limite maximo estipulado pelanorma NBR 5752 (ABNT, 1992) o qual € de 15%. (BARATA e ANGELICA,
2011). Este mesmo comportamento ja havia sido observado por outros autores que relatam que a
incorporagdo do metacaulim reciclado aos sistemas de cimento Portland (concretos, argamassas, pastas)
requer uma quantidade de &gua superior a das misturas de referénciaou uma dosagem maior de aditivos

redutores de agua.

3.4.3 Granulometria

As determinacfes da curva granulométrica e do diametro médio das particulas(DMP), para 0s
residuos que passaram pelo processo de moagem e calcinagéo, podem serrealizadas através de granulémetro
baseado no principio de difracdo a laser. J& para osresiduos in natura, pode-se aplicar o procedimento
descrito na NBR 248 (ABNT, 2003).Barata e Angélica (2011) afirmam que, dependendo do tratamento

térmico empregado no residuo, as amostras, independentemente da temperatura e do tipo decaulim,
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podem apresentar substancial aglomeracdo das particulas, ocasionando alteracdona granulometria. Este

efeito da aglomeracgdo pode ser tdo expressivo a ponto de ndo serpossivel determinar através da difracéo
a laser a distribuicdo granulométrica dasparticulas apés a calcinagdo. Havendo, portanto, a necessidade
de realizar uma moagemnas amostras que devem ser calcinadas por 10 minutos em moinho planetério,
antes da execucdo do ensaio de distribuicdo granulométrica.

De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2012), para ser considerado pozolanico, énecessario que o
material apresente um méaximo de 34% de particulas retidas na peneira de malha 45um no ensaio de
granulometria. Segundo Oliveira e Barbosa (2016), abaixo da granulometria 0,045mm, encontra-se alto
teor de caulim.

Na Tabela 7, podem ser observados os resultados da variacdo de didmetro do residuo de caulim
encontrados por alguns dos autores selecionados para esta pesquisa. Nota-se que ha uma grande variacdo
nestes dados, demonstrando que existe uma ampla faixa de distribuicdo granulométrica entre os materiais
estudados. Isto pode estar relacionado ao tratamento prévio empregado no residuo, ja que em alguns casos
como [3,4, 5] o material foi utilizado in natura, enquanto nos demais trabalhos [1, 2, 6] passou
primeiramente por um processo de peneiramento, moagem e calcinacéo.

Sabe-se que um cimento de granulometria mais fina possui maior quantidade de grédos por unidade
de massa, ou seja, maior area especifica. Posto isso, a agua encontraramaior area de contato com o cimento
e a reacdo se dara com maior intensidade, resultandoem uma maior resisténcia mecanica e maior liberacéo
de calor (CARVALHO, 2012). Por isso, os residuos que apresentam maio grau de finura sdo os mais

indicados para utilizacdona formulacdo dos cimentos.

Tabela 7 — Variacéo do didmetro médio dos residuos de caulim estudados por diversos autores.

Referéncias Variagao de diametro
[1] 0,2um - 8 um
[1] 0,5Um-8 pum
[1] 0,9um-5 pm
[2] 10um-100 pm
[3] 5,31um - 94,80 um
[3] 31,13um - 340,18 um
[3] 29,27um - 389,51 um
[4] 45um - 2000 pm
[5] 150pm - 1200 um
[6] 0,9um - 1pm
[6] 0,4um - 0,5um

Fonte: Autoria propria (2022)
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3.4.5 Temperatura de calcinagao

Azeredo (2012) explica que quando uma caulinita é aquecida a uma faixa de temperatura
compreendida entre 500°C e 900°C, esse mineral se transforma em metacaulinita. No processo de
calcinacdo todas as moléculas de agua e os ions OH™ comecam a ser eliminados numa faixa de temperatura
compreendida entre 400°C e 525°C.Nesse momento ocorre a desidroxilagédo da caulinita, a qual passa de um
estado cristalinopara um estado amorfo. Esse processo € entdo completado em cerca de 800°C e o produto
gerado é chamado de metacaulinita.

O tratamento térmico da caulinita obtida a partir dos residuos do beneficiamento de caulim para
obtencdo de uma pozolana tem sido tema de varios trabalhos que mostramos efeitos da temperatura de
calcinacdo, como também da sua composi¢cdo quimica e mineralégica na desidroxilacdo/amorfizacdo da
caulinita (AZEREDO, 2012; BARATA eANGELICA, 2012; SANTOS et al., 2012; GUO et al., 2016). No
Gréafico da Figura 12, observa-se a faixa de temperatura de calcinacdo para tratamento térmico de residuos

de caulim utilizada por diversos autores.

Figura 12 — Gréfico da faixa de temperatura de calcinagdo utilizada por diversos autores

900
850
800

600

Temperatura de calcinagdo °C

(1 [1] [1] [2] [3] [4]
Referéncias

Fonte: Autoria propria (2022)

Para verificagdo de que o processo de tratamento térmico é eficiente para a produgdo da
metacaulinita, é feita uma analise do potencial pozolanico da amostra, que pode ser descrito como a
capacidade do material de reagir com o hidréxido de célcio. Esteparametro pode ser medido através de
ensaios como, difracdo de raios-x (DRX), termogravimetria (TG), método Chapelle e evolugdo da
resisténcia mecanica ao longo dotempo. Quanto maior a quantidade de hidroxido de célcio consumido,

maior é atividade pozolanica do material (MASSAZA, 1998).
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Comrelacéo a verificacdo da atividade pozolanica através da resisténcia mecanicaao longo do tempo,

existem normas brasileiras e internacionais que tratam do assunto. NoBrasil as normas NBR 5751 (ABNT,
2015) e 5752 (ABNT,2014) prescrevem o método de avaliacdo da evolugdo da resisténcia ao longo do
tempo em misturas contendo cal ou cimento Portland. De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2014), para
que a metacaulinitaseja considerada de qualidade, os resultados de atividade pozolanica devem obedecer
aosseguintes requisitos: resisténcia aos 28 dias da mistura maior que 75% em relacdo a umaamostra
contendo apenas cimento Portland e de 6,0 MPa para uma amostra com cal e pozolana para a idade de 7
dias. Os trabalhos apresentados na Figura 4, obtiveram resultados satisfatorios quanto a estes quesitos.

Conforme afirmam Barata e Angélica (2012), um dos fatores mais importantes naescolha de uma
caulinita utilizada como matéria prima para a producao do metacaulim, além da finura e da pureza, é a
quantidade de defeitos na estrutura cristalina do material, tendo em vista que caulinitas com maior
quantidade de defeitos na estrutura cristalina, oumal cristalizadas, quando calcinadas, apresentam maiores
taxas de desidroxilacdo em relacdo as caulinitas com menor grau de defeitos (bem cristalizadas), o que
permite produzir uma pozolana com alta reatividade a temperaturas menores, o que se traduz emmenor
custo energético. Estes autores, Barata & Angélica (2012), demonstraram que as pozolanas produzidas a
partir dos residuos com maior grau de defeitos apresentaram alta reatividade, inclusive superior a
reatividade encontrada nas pozolanas disponiveis comercialmente utilizadas no estudo, com uma
temperatura de calcinacao 6tima de 750°C.

Santos et al., (2012), obtiveram um indice de atividade pozolanica da ordem de 90,06% para o
residuo de caulim, utilizando uma temperatura de calcinacdo de 600°C. Oconcreto produzido com este
material (para proporcao de até 10% de adicao de residuo) apresentou resisténcia a compressdo superior ao
compdsito executado com metacaulim industrial.

De forma geral, os trabalhos citados mostraram que, independentemente daorigem do residuo de
caulim, é possivel obter um material com excelente qualidade pozolanica, usando um tratamento térmico

adequado, composto por peneiramento, moagem e calcinacdo com temperaturas entre 600°C e 900°C.

3.5 APLICACOES EM CONCRETOS E ARGAMASSAS

3.5.1 Resisténcia mecanica

3.5.1.1 Resisténcia a compressao simples

Conforme explica Nakakura (2003), a principal propriedade utilizada para avaliaro desempenho dos
materiais de construgéo € a resisténcia mecéanica. No caso dasargamassas e concretos, esta caracteristica
esta relacionada a sua capacidade de resistir aesforcos de tragdo, compresséo ou cisalhamento, decorrentes

de cargas estaticas ou dindmicas atuantes nas edificagdes, ou advindos de efeitos das condi¢cdes ambientais.
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Neste trabalho serdo apresentados os resultados obtidos pelos autores pesquisados, referentes ao

ensaio de resisténcia & compressao e resisténcia a tracdo para misturas & base cimenticia (concreto e
argamassa). Nos Graficos das Figuras 13 e 14, constam o0s resultados observados para a resisténcia a
compressao das argamassas e concretos, respectivamente.

Com base nestes dados é possivel constatar que ha uma grande variacao de resultados referente a
esta propriedade, isto se deve ao fato de terem sido empregados diferentes métodos de tratamento no
residuo de caulim utilizado, bem como, diferentes tracos e percentuais de residuo. Cabe salientar também
que em alguns trabalhos houve aadi¢do do residuo em substituicdo ao cimento, enquanto em outros houve

apenas a adicdo,ou ainda a substituicdo de parte do agregado miudo pelo referido material.

Figura 13 - Grafico comparativo dos resultados do ensaio de resisténcia a compressao de argamassas
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Fonte: Autoria propria (2022)

Barata e Angélica (2011), buscaram investigar a reatividade das pozolanas produzidas a partir da
calcinacdo e moagem dos residuos de beneficiamento de caulim, obtidos nas regides do Rio Capim e Rio
Jari. O objetivo da pesquisa era avaliar a influéncia da mineralogia de cada tipo de caulinita (com maior ou
menor quantidade de defeitos na estrutura cristalina) sobre a temperatura de queima e, consequentemente,
nascaracteristicas do produto final, de modo a obter o material de maior reatividade com ummenor
dispéndio de energia. Foram estudados trés tipos de residuos cauliniticos, dois processados e um nao
processado. Com relagdo aos processados, 0 primeiro era procedente de uma inddstria que beneficia o
caulim do Rio Jari (RCJ) e o outro do distritocaulinitico do Rio Capim (RCC). O residuo ndo processado, 0

caulim “flint” (CF) tambémera o proveniente da regido do Rio Capim, regido Nordeste do Para.
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Os autores citados acima submeteram os residuos a temperaturas de calcinacdo de750°C, 850°C e

900°C, e, posterior moagem, para a producdo das pozolanas. Estas adigdesforam comparadas ainda com
outras duas pozolanas industriais, sendo estas: a Silica Ativa (SA) e Metacaulim de Alta Reatividade
(MCAR). Para a realizacdo dos ensaios mecanicos, foram produzidas argamassas com cimento Portland,
as quais tiveram parte do seu volume de cimento substituido, em 35%, por cada uma das pozolanas
estudadas.

Os resultados mostraram que as pozolanas produzidas das caulinitas com maior grau de defeitos na
estrutura cristalina (CF) demandaram temperaturas mais reduzidas que a commenor grau de defeitos (RCC
e RCJ), chegando a obter uma resisténcia a compressao daordem de 43,40 Mpa para uma temperatura de
calcinacdo de 750°C.

Santos et al., (2012), optaram por estudar, ao invés da substituicdo, a adicdo de percentuais de
residuos advindos do beneficiamento do caulim em relacdo a massa de cimento para a producdo de
argamassas. Tal material passou por um processo de moageme calcinacdo a 600°C para que fosse obtido o
metacaulim reativo (MR). Ap0s isso, 0s autores produziram argamassas com adi¢es de MR nas proporgoes
de 5%, 10% e 20%, além de compdsitos com 0s mesmos percentuais de adi¢do para o metacaulim industrial
(MI). Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao axial foram comparados comos valores obtidos
para a argamassa convencional (sem a adicao de residuo). Com isso, verificou-se que as composi¢des com
a presenca do MR apresentaram um aumento consideravel nas suas propriedades mecénicas quando
comparado ao traco padréo e ao trago com 10% de adi¢do do metacaulim industrial, chegando a obter um
valor para a resisténcia a compressao de 28,30 MPa.

Azeredo (2012), em sua tese de doutorado, procurou avaliar as propriedades frescas, endurecidas e
microestruturais de uma argamassa a base de cal com a insercao deresiduo de caulim. O residuo em questdo
foi estudado de duas formas: uma parte in natura, que foi usada como agregado miudo nas argamassas e a
outra parte como pozolana, ap0s passar por peneiramento e calcinacdo a 700°C, obtendo entdo o
metacaulim (MC). Foram produzidas pastas contendo o residuo como pozolana (MC), e argamassas cujo
aglomerante foi composto por cal+MC e o agregado pelo residuo in natura+areia de rio. Os resultados
mostraram que nas argamassas, quando se substituiu parcialmente a areia de rio pelo residuo in natura, a
resisténcia mecanica diminuiu (em até cerca de 50%) comparado com a mistura contendo somente areia
como agregado miudo (0% de residuo). Por outro lado, as composi¢Bes contendo os residuos in natura e
com menor teor de MC em cura Umida apresentaram melhor desempenho no que diz respeito as
propriedades endurecidas avaliadas, resisténcia a compressdo de 9,13 MPa aos28 dias, representando uma
queda de apenas 4% em relacdo a argamassa tradicional.
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Xu et at., (2018), exploraram a viabilidade potencial da reciclagem da areia residual de caulim

(KTS), gerada como um subproduto da selecdo da mineragdo de caulim, como substituto da areia natural de
rio (NRS) como agregado fino para a producdo de argamassas de cimento e concreto. A caracterizacdo do
residuo revelou que a KTS possuia um alto teor de quartzo e propriedades fisicas comparaveis para NRS.
Os resultados experimentais revelaram que a introducdo da KTS levou a uma reducéo da expansdo induzida
pela reacdo alcalina com écido silicico (ASR) como uma melhoria naresisténcia a compresséo da argamassa
resultante, que chegou a alcancar 59MPa para o percentual de 60% de substituicdo, fato este intimamente

relacionado a textura aspera e natureza angular do KTS.

Figura 14 - Grafico comparativo dos resultados do ensaio de resisténcia a compressao de concretos
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Fonte: Autoria propria (2022)

Lotfy et al., (2015) avaliaram as propriedades mecanicas de um concreto produzido com adicao do
residuo do beneficiamento do caulim em relacdo a massa do cimento nas proporcdes de 5%, 10%, 15%,
20% e 25%. O residuo utilizado passou apenaspelo processo de secagem em estufa a uma temperatura de
110°C por um periodo de 1 hora, e depois moido em um moinho de bolas, sendo em seguida peneirado. Os
resultadosdemonstraram que a incorporacdo do residuo afetou a resisténcia a compressdo positivamente,

especialmente nos niveis de substituicdo de 10% e 15% apds 28 dias.
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Guo et al., (2016) estudaram a atividade pozolanica dos rejeitos quando usados como aditivo de

cimento e a quantidade 6tima de rejeito utilizado como aditivo para concreto. Os resultados mostraram que,
sendo calcinado em temperatura adequada e moidos com certa finura, os rejeitos apresentaram alta
atividade pozolanica. O concreto

produzido obteve maior resisténcia a compressdo quando o rejeito substitui o cimento em20% do
peso, alcancando a marca de 62MPa, aos 28 dias.

Barbosa et al., (2016) analisaram os efeitos da substituicdo de uma parte do agregado graido
convencional (areia) por residuo proveniente do peneiramento docaulim, material cujos gréos ficam retidos
nas peneiras de malha de abertura #100 mesh.As porcentagens de substitui¢ao utilizadas foram 25% e 50%,
em relagdo ao volume de areia. O residuo foi simplesmente incorporado ao concreto, sem passar por
nenhum tipo de beneficiamento prévio. Como resultado, os autores concluiram que, com o aumento do teor
do residuo de caulim, houve reducdo consideravel na resisténcia a compressao. Para a composi¢cdo com
25% de substituicdo essa reducdo foi da ordem de 15%, enquantopara a composicdo com 50% de
substituicdo, esse valor chegou a 45%. Os autores atribuiram esta reducéo na resisténcia do concreto a
presenca do elemento mica no residuode caulim, ja que dificulta a homogeneizacdo dos materiais devido a
forma laminar caracteristica da mica.

Almeida, Vidal e Castro (2016) estudaram a viabilidade da ideia de se inserir umaetapa prévia ao
descarte dos residuos de caulim, sendo esta denominada ciclonagem, e, com o material obtido, produzir um
concreto com a substituicdo de 30% do volume do cimento em sua composi¢do. Os resultados
demonstraram que a etapa adicional, com hidrociclone, proporcionou a recuperacdo de 99,69% do material
fino inferior a 0,045mm,granulometria do caulim, e com alvura suficiente para seu uso industrial. O
concreto modificado produzido atingiu, aos 7 dias, a resisténcia minima C15, indicada para fundacgdes e
obras provisorias.

Seguindo a mesma linha de pesquisa, Leandro et al., (2017) estudaram a possibilidade de produzir
um cimento com substituicdo de 30% de seu volume por um material pozolanico proveniente do residuo
de beneficiamento de caulim, utilizado em sua forma in natura, sem passar por nenhum tipo de
beneficiamento, o que encareceria oproduto final. Os autores concluiram que o residuo de caulim pode
substituir parcialmenteo material pozolanico utilizado como argila pozolanica na formulacdo do cimento.
No entanto, o resultado do ensaio de resisténcia a compressao do cimento produzido revelouque o
compésito modificado apresentou uma diminuicdo de 45% em relacdo ao cimentopadrdo (sem adigéo de

residuo).
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Almeida, Vidal e Castro (2017) publicaram um artigo no qual descreveram os resultados obtidos

para trés tipos diferentes de concreto modificado. O primeiro composito foi produzido com a substitui¢do
parcial de 30% do cimento por residuo de caulim, enquanto o segundo tipo foi elaborado seguindo 0 mesmo
traco, porém, com umpequeno acréscimo de agua, para melhora da trabalhabilidade do concreto. A terceira
composicao foi executada com a substituicdo de 10% do cimento e 30% da areia por residuo de caulim.
Entre as trés composicdes estudadas, esta Ultima foi a que apresentouo melhor desempenho, possuindo uma
resisténcia a compressdo axial de 21,08MPa aos 28 dias e uma adequada consisténcia para uso em

fundacdes, obras provisérias e concretocom armaduras passivas.

3.5.1.2 Resisténcia a tracéo

Ao avaliar os resultados publicados para a propriedade de resisténcia a tracdo, notou-se que ha
grande lacuna nesta area, visto que entre os artigos selecionados para estapesquisa, apenas trés autores
executaram o ensaio para aferir esta variavel, sendo dois para argamassa, um para 0 concreto e um para
ambos os compositos. Os dados coletadosestao apresentados no Gréafico da Figura 15 e 16, para argamassas

e concreto, respectivamente.

Figura 15 - Gréafico comparativo dos resultados do ensaio de resisténcia a tracdo das argamassas
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Os autores descritos na Figura acima obtiveram resultados satisfatorios para a argamassa produzida

com insercédo de residuo de caulim calcinado. Em ambos os casos, os valores de resisténcia a tracdo das
argamassas foram superiores aos resultados das argamassas convencionais.

Para o concreto, foram observados resultados semelhantes aos das argamassas. Noentanto, nestes
casos o residuo foi utilizado em sua forma in natura (sem ser calcinado).Verificou-se que houve melhorias
na resisténcia a flexdo dos compdsitos modificados emcomparagéo ao concreto de referéncia. E importante
destacar que no estudo desenvolvidopor Lotfy et al., (2015) foi feita a adi¢do do residuo em relagdo ao peso
do cimento, enquanto na pesquisa de Xu et at., (2018) foi feita a substituicdo de parte do agregado miudo

pelo residuo.

Figura 16 - Gréafico comparativo dos resultados do ensaio de resisténcia a tracéo de concretos de

acordo com o percentual de residuo incorporado
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Fonte: Autoria propria (2022)

3.5.1.3 Trabalhabilidade

A consisténcia pode ser influenciada pelo tipo, forma e caracteristicas texturais doagregado, apesar
de ndo haver trabalhos conclusivos que quantifiguem tal influéncia(SILVA, 2006). Segundo Carneiro
(1999), a areia ndo contribui com as rea¢@es quimicasdo endurecimento da argamassa, mas influencia no
estado fresco pela composicdogranulométrica: o formato dos gréos interfere na trabalhabilidade e na
retencdo de agua enas resisténcias mecanicas, bem como na capacidade de deformacéo e na permeabilidade.
Os Graficos das Figuras 17 e 18 apresentam os resultados obtidos por alguns autores em relacdo a
trabalhabilidade das argamassas e concretos, respectivamente. De forma geral, observa-se que a
incorporacgdo do residuo de caulim as misturas cimenticias proporciona um aumento na consisténcia padréo,

reduzindo assim a trabalhabilidade dasmisturas.
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Lotfy et al., (2015) verificaram em seu trabalho que o aumento do teor do residuode caulim ao

concreto diminui a trabalhabilidade da mistura sendo necessario utilizar aditivos superplastificantes para

alcancar o slump desejado, ao que corroboram outros autores que observaram o mesmo fenémeno.

Figura 17 - Gréfico comparativo dos resultados do ensaio de consisténcia das argamassas
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Fonte: Autoria propria (2022)

Figura 18 - Gréfico comparativo dos resultados do ensaio de consisténcia dos concretos
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3.5.2 Composigdo utilizada para misturas a base cimenticia (teor 6timo)

A relacdo agua/aglomerante é determinante na resisténcia de argamassas. A lei de Abrams mostra
que a resisténcia é inversamente proporcional ao valor dessa relacdo. O aumento da quantidade de agua na
mistura aumenta a porosidade, causando um enfraquecimento da matriz e consequentemente diminuindo a
resisténcia (MEHTA e MONTEIRO, 2008). O residuo de caulim, por apresentar em sua constitui¢do teores
de argila, tem bastante influéncia sobre esta propriedade, ja que seus grdos atraem mais agua.Por isso, 0
percentual de residuo utilizado nas misturas deve ser analisado de forma que seja possivel indicar o teor
6timo de incorporacéo, e ndo prejudicar as propriedades fisicase mecanicas dos compositos.

Na Tabela 8, sdo apresentados os teores 6timos indicados pelos autores selecionados nesta pesquisa.
Observa-se que existe uma ampla faixa de substituicdo parao cimento a ser utilizado em concreto,
compreendida entre 15% e 100%, sendo que os melhores resultados obtidos em relacdo as propriedades
mecanicas do material, comparando os trabalhos aqui selecionados, encontram-se no estudo publicado por
Xu etat., (2018).

Para as substituicbes de parte do cimento pelo residuo de caulim na producdo de argamassas,
observa-se a faixa compreendida entre 10% e 35%. Entre estes dois percentuais, o trabalho que se mostrou
mais eficiente foi o apresentado por Barata e Angélica (2011).

Barbosa et al., (2016) foi o Unico a estudar a substituicdo de 25% do volume de areia por residuo
para a producdo de concreto, indicando oportunidade de pesquisa para avaliagdo da influéncia de outras
porcentagens nas propriedades do concreto.

Trés autores avaliaram a substituicdo de parte da areia por residuo de caulim para a producdo de
argamassas. Os teores utilizados foram 10% e 100%. O melhor desempenho mecéanico do compdsito
produzido foi referente ao trabalho de Xu et al., (2018).

Por fim, dois autores avaliaram a substituicdo de parte da areia e do cimento peloresiduo de caulim
para a producdo de concreto. Em ambos o0s casos foi utilizado o teor desubstituicdo de 10% em relacdo ao

cimento e 30% em relacdo a areia.
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Tabela 8 — Teor étimo de substituigcdo ou adicao utilizado por alguns autores

Autor Teor 6timo de substituicdo e/ou adigdo Mater'lal
produzido
S — =
Souza et al., (2015) 20% de substituicao em relacdo a massa Concreto
decimento
. — =
Barbosa et al,, (2016) 25% de substituicao em relagaq ao Concreto
volumede areia
. — = -
Barbosa et al,, (2016) 10% de substituicdo em rcilag\ao ap cimento Concreto
e30% em relagdo a areia
o —— =
Almeida, Vidal e Castro (2017) 10% de S'UbStItUI(;aO em reIagaoNao‘ pe59 Concreto
docimento e 30% em relagdo a areia
. — =
Leandro et al., (2017) 30% de substituicdo em relagdo ao Concreto

volumedo cimento
Almeida, Vidal e Castro (2016) 30% em relagdo ao peso do cimento Concreto

35% de substituicdo em relagdo ao

Barata e Angélica (2011) volumede cimento Argamassa
S — =
Santos et al., (2012) 10% de adlcaogm.rela(;ao amassa Argamassa
ocimento
. — =
Gomes, Ferreira e Gomes (2017) 10% de substituicao em relac;ao' a0 Argamassa
volumede areia
. — =~ >
Azeredo, (2012) 10% de substituicdo em relégao acale Argamassa
amassa de areia
5 — =
Lotfy et al,, (2015) 15% de substituicdo c?m relacdo a massa Concreto
decimento
. — =
Guo et al,, (2016) 40% de substituicdo (?m relagdo a massa Concreto
decimento
1009 — g
Xu et at., (2018) 00% de adlgaodem relagdo a massa Concreto
ecimento
5 — =
Xu et at., (2018) 100% de substltwga;)air:;i;elagao a massa Argamassa

Fonte: Autoria prépria (2022)

3.5.3 Correlacdo entre o percentual de residuo utilizado e as propriedades das misturas

cimenticias

Neste topico serdo apresentados os graficos de dispersdo, também conhecidos como graficos de
correlacdo, a fim de avaliar a possivel relacéo entre duas variaveis, buscando entender o vinculo de causa
e efeito, bem como o qudo determinante é a correlacdo (nula, positiva ou negativa). Foi utilizada como
variavel independente, o percentual de residuo de caulim, e como variaveis dependentes, as propriedades
do material produzido.
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o Resisténcia a compressao

Em relacdo a resisténcia a compressdo tanto das argamassas quanto dos concretos,conforme ilustrado
nos Gréficos das Figuras 19 e 20, respectivamente, foi observada umacorrelacdo fraca negativa. No entanto,
até certo ponto, ha uma tendéncia de decrescimentodessa propriedade a medida que se aumenta a quantidade
de residuo incorporado, com exce¢do de alguns trabalhos, nos quais foi verificado um aumento da

resisténcia proporcional ao aumento do residuo até determinada porcentagem.

Figura 19 — Grafico de correlacdo entre a resisténcia a compressao e o percentual de residuo

incorporado para as argamassas
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Fonte: Autoria prépria (2022)

Figura 20 — Gréfico de correlacdo entre a resisténcia a compressao e o percentual de residuo

incorporadopara os concretos
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o Resisténcia a tracdo na flexao

Nos Graficos das Figuras 21 e 22 podem ser observados os resultados de correlacdo entre a
resisténcia a tracdo na flexdo das argamassas e concretos, respectivamente, e o percentual de residuo
incorporado. Observa-se que a correlacdo € nula ou inconclusiva para as argamassas, nao sendo possivel
relacionar as duas variaveisestudadas. No entanto, em relacdo aos concretos € possivel verificar uma

correlacdo fracanegativa, ou seja, & medida que se aumenta o teor de residuo incorporado, a resisténcia

diminui.

Figura 21 — Gréfico de correlacdo entre a resisténcia a tracdo na flexdo e o percentual de residuo

incorporado para as argamassas
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Figura 22 — Gréfico de correlacdo entre a resisténcia a tracdo na flexdo e o percentual de residuo

incorporado para 0s concretos
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. Trabalhabilidade

Em relagdo a consisténcia padrdo das argamassas e concretos, os Graficos das Figuras 23 e 24
evidenciam que ha uma correlacao negativa fraca entre esta variavel e o percentual de residuo incorporado.
O aumento do residuo de caulim proporciona a diminui¢do na consisténcia padrdo dos compdsitos. No

entanto, assim como verificado na resisténcia a compressdo, em determinados casos observa-se resultados

incongruentes.

Figura 23 — Gréfico de correlagdo entre a consisténcia padréo e o percentual de residuo

incorporado paraas argamassas
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Figura 24 — Gréfico de correlagéo entre a consisténcia padrdo e o percentual de residuo

incorporado paraos concretos
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3.5.4 Oportunidade de pesquisa

A presente revisdo sistematica permitiu identificar lacunas na literatura atual. Sendo assim, sdo
apresentadas abaixo, algumas sugestdes de pesquisa que poderiam potencializar o uso do residuo advindo

do beneficiamento do caulim para a producdo de concretos e argamassas:

e Realizacdo de ensaio de absor¢do de agua e modulo de elasticidade em concretos e argamassas —
Apenas um trabalho apresentou um estudo sobre 0 modulo de elasticidade do concreto produzido
com residuo de caulim, sendo este o de Souza et al., (2015). Nos demais trabalhos, também néo se
observouresultados para os testes de porosidade e absorcdo de dgua das misturas cimenticias.

e Comparativo entre incorporacdo de residuo calcinado e residuo in natura — N&o foi encontrado
nenhum trabalho que verse sobre este tema. Apenas o trabalho de Azeredo (2012) abordou o as-
sunto. Porém, as composic¢des propostasutilizaram uma mistura de residuo in natura e residuo cal-
cinado, uma parte em substituicdo ao cimento e outra em substituicéo a areia.

e Comparativo entre os efeitos da adi¢cdo e substituicao de residuo de caulimnas argamassas e concre-
tos, tanto in natura como calcinados — N&o hé trabalhos que tenham realizado este tipo de analise.

e Substituicdo total e parcial do agregado miudo pelo residuo de caulim paraa producdo de concreto —
Apenas Barbosaetal., (2016) realizou estudo a respeito.O autor utilizou, porém, apenas o percentual
de 25% de substituicao.

e Comparativo entre a substituicdo do agregado miudo e a substituicdo do cimento por residuo de
caulim para a producdo de misturas cimenticias — N&o se verificou nenhuma abordagem sobre este

tema.

3.6 CONCLUSOES

O presente trabalho conseguiu alcancar o objetivo a que se prop6s, tendo em vistaque foi possivel
identificar o uso potencial do residuo proveniente das etapas do beneficiamento do caulim para a producgéo
de concretos e argamassas, tornando mais compreensivel o referido processo, e fornecendo informacgdes
acerca da influéncia da incorporacao deste material na formulacdo de misturas cimenticias.

De modo geral, observou-se que o residuo de caulim possui viabilidade técnica para fabricacdo de
concretos e argamassas. O material em estudo atendeu aos requisitos exigidos por normas nacionais e

internacionais, apresentando, em alguns casos, resultados comparaveis aos de adigdes pozolanicas

61




4

REVISTA CARIBENA DE LAS CIENCIAS SOCIALES, Miami, v.12, n.3, p. 1397-1426. 2023. ISSN ~

7

REVISTA CARIBENA
DE CIENCIAS SOCIALES

comerciais, popularmente utilizadas na producdo de concretos. Além disso, ficou claro o potencial de

sustentabilidadeapresentado por tal subproduto.

De forma isolada € possivel concluir que:

o A composicao quimica e mineraldgica do residuo de caulim tende a agir como fator limitante
para sua utilizacdo, pois condiciona a obtencdo de materiaiscom maior ou menor atividade
pozolanica.

o Os dados encontrados para resisténcia a compressao, resisténcia a tragdo na flexdo e traba-
Ihabilidade, revelaram resultados otimistas. Predominantemente, para residuos utilizados
como substituto de parte do cimento, a temperatura de calcinagdo 6tima observada foi de
750°C. No entanto, foram verificados resultados animadores também para o uso do residuo
ndo calcinado.

o Notou-se um numero escasso de pesquisas sobre o tema abordado. Nesse contexto, percebe-

se a necessidade de novos estudos, de forma a aprofundar essaarea de pesquisa.
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CAPITULO

4 ARTIGO 2 - EFEITO DO BENEFICIAMENTO DO RESIDUO DE
CAULIM DA AMAZONIA NAS CARACTERISTICAS DE UM
MATERIAL CIMENTICIO SUPLEMENTAR EMPREGADO NA
PRODUCAO DE UM CIMENTO PORTLAND COMPOSTO

Este capitulo apresenta a caracterizacdo do residuo de caulim da Amazonia e o estudo
das melhores propor¢des com vistas ao uso como adicdo mineral para a criacdo de um
cimento composto, aplicado em compositos cimenticios. Para tanto, caracterizacdes
quimicas, fisicas e mineraldgicas do material foram realizadas. Além de um estudo sobre 0s
impactos de diferentes proporcdes de incorporacdo do residuo nas propriedades fisicas e

mecanicas dos compdsitos cimenticios fabricados com os cimentos modificados.
RESUMO

As pesquisas relacionadas a incorporacdes de materiais alternativos para a producdo de
cimento Portland tém crescido muito nas Ultimas décadas, tendo em vista as preocupacdes
ambientais decorrentes da extracdo das matérias-primas e fabricacdo do cimento. A
substituicdo e/ou diminuicdo do clinquer por materiais reaproveitados pode gerar beneficios
ambientais, como a reducdo do consumo energético e da emissdo de dioxido de carbono
(CO2) na atmosfera. Entre os diversos materiais que vém sendo estudados, o residuo
proveniente do beneficiamento de caulim tem se mostrado promissor, dada as suas
caracteristicas e alto volume que é gerado nas empresas produtoras. Neste sentido, este
trabalho avaliou as propriedades fisico-quimicas e mineraldgicas do residuo de caulim da
Amazonia, como potencial uso para material cimenticio suplementar. Para tanto, o residuo
coletado em uma empresa da regido amazonica, foi caracterizado em trés estados: sem
beneficiamento, apds processo de calcinacdo nas temperaturas de 500°C, 600°C, 700°C e
750°C com moagem final e, apenas moido. Essa caracterizacdo contemplou propriedades
fisicas, quimicas e mineralogicas. O residuo tratado termicamente a temperatura de 600°C e
0 sem calcinacdo produziram 6 argamassas, que foram submetidas aos ensaios de resisténcia
a compressao axial, modulo de elasticidade estatico e absorcdo de agua. O teor 6timo
indicado para a utilizacdo do residuo como adi¢do mineral pozolénica foi o de 15% e para o
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uso como material carbonatico 10%. Por fim, os resultados demonstraram que o residuo de
caulim apresenta propriedades adequadas para producdo de um cimento composto, podendo
ser utilizado tanto como adicdo pozolénica quanto como adicdo do tipo filer (sem a
necessidade do processo de calcinacdo), tendo em vista que atendeu a normativa brasileira.
Palavras-Chave: Residuo de Caulim, Cimento Portland, Adicdo Mineral Cimenticia,

Materiais Cimenticios Suplementares.

4.1 INTRODUCAO

A utilizacdo de residuos provenientes do processamento mineral para fabricacdo de
cimentos alternativos, além contribuir para a diminuic¢do de inimeros problemas ambientais,
auxilia na logistica reversa destes subprodutos, originando cimentos ecol6gicos cujas
propriedades sdo adequadas para a producdo de concretos e argamassas. Segundo Menegatti
etal., (2023) e Coskun (2023) o uso de residuos regionais pode inclusive ajudar na economia
circular local. Neste sentido, cimentos com residuo de silicio, de manganés, de minério de
ferro, entre outros, vém sendo produzidos (SANTOS, OLIVEIRA e OLIVEIRA, 2021;
PAUMGARTTEN, 2020; CUNHA, 2022). Dentre esses residuos, o subproduto oriundo do
beneficiamento do caulim destaca-se de forma técnica e mineralégica como material
cimenticio suplementar (SILVA et al., 2021; ARRUDA JUNIOR et al., 2022; ARRUDA
JUNIOR et al, 2023).

Silva e Picanco (2023) explicaram que os caulins advém de alteracGes de silicatos de
aluminio, particularmente os feldspatos, e podem ocorrer em dois tipos de depdsitos, a saber:
0s primarios ou residuais (eluvial) e os secundarios (transportado ou sedimentar). Estes
ultimos estdo dispostos, majoritariamente, na area da bacia amazbdnica e nas regides
costeiras. Especificamente no Brasil, as reservas estdo localizadas, quase na sua totalidade,
na regiao norte do pais, mais precisamente nos estados do Para, Amapa e Amazonas. Essas
reservas se caracterizam por serem constituidas de depositos secundarios que ocorrem a
partir da eroséo dos depdsitos primarios e sedimentacdo em grandes bacias.

Em paralelo, segundo os dados da Associacdo Nacional de Mineracdo — ANM, em
2017 a produgéo de caulim beneficiada no Brasil correspondeu a um total de 1,74 Mt, dos
quais o Para representou cerca de 93,5%, com 1,62 Mt produzidas, sendo que para o
quantitativo de caulim beneficiado 70% da matéria prima se transformou em rejeito durante
0 processo. No que tange as aplicagdes do caulim, ele é versatil e pode ser utilizado como

matéria-prima em industrias de papel, borracha, plasticos, tintas, pesticidas, racdes e
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cimento. Sua industrializacdo envolve os processos de lavra e beneficiamento, cujas etapas
variam de acordo com 0 uso a que o caulim produzido se destina, e durante este processo €
possivel retirar impurezas tais como: 0xidos e hidroxidos de ferro, 6xido de titanio, matéria
organica, mica, feldspato e quartzo (SILVA; PICANCO, 2022).

Apesar da importancia comercial da inddstria de mineracéo do caulim, 0s processos
de lavra e beneficiamento geram enormes quantidades de rejeitos que embora ndo sejam
caracterizados como residuos perigosos, segundo a NBR 10004 (ABNT, 2004), ainda assim,
representam um passivo ambiental. No Estado do Para, a quantidade do residuo caulinitico
gerada pelas trés maiores empresas da regido que executam o processo de beneficiamento
do caulim foi de aproximadamente 14 milhGes de toneladas s6 no ano de 2021 (ARRUDA
JUNIOR et al., 2023).

As industrias que realizam a extracdo e beneficiamento do caulim sdo responsaveis
por dar uma destinacdo ambientalmente adequada aos residuos gerados. No entanto, o0s
custos para essa atividade sdo bem elevados, haja vista que as lagoas de sedimentacao
requerem obras com grandes movimentacGes de terra e extensas areas para suas construcoes,
além de um monitoramento constante, e ainda assim, ha o risco de acidentes, como o corrido
em 2007, no municipio de Barcarena/Para/Brasil, no qual foram depositados cerca de 200
mil metros cubicos do residuo no rio Para, causando problemas ao meio ambiente, bem como
a populacéo circunvizinha (SILVA et al., (2021). Loft et al., (2015) afirmaram que em paises
como Canada, por exemplo, a realidade ndo € diferente do que é encontrado no Brasil. Guo
et al., (2016), acrescentaram que no sudoeste da China, centenas de milhdes de toneladas de
rejeitos de caulim s@o produzidas anualmente. Todavia, este subproduto ndo possui uma
alternativa para a realizacdo da sua logistica reversa, por isso, se acumula, causando efeitos
nocivos ao meio ambiente local.

Diante disso, alguns estudos vém apontando alternativas para realizar a logistica
reversa do residuo caulinitico e uma das formas indicadas é o uso do residuo para a producao
de material cimenticio suplementar, dadas as ja conhecidas propriedades deste material
como o alto indice de concentracdo de caulinita e baixo grau de impurezas, o que faz com
que se assemelhe a silica ativa. Todavia, para que o residuo de caulim possa ser utilizado
como material cimenticio suplementar € necessario que este material passe por um
beneficiamento prévio, a fim de gerar a ativacdo pozolanica do material. Este processo
compreende, em geral, as etapas de moagem e calcinacdo (SOUZA et al., 2015; BARBOSA
et al.,, 2016; ALMEIDA VIDAL e CASTRO, 2016; LEANDRO et al., 2017; GOMES,
FERREIRA e GOMES, 2017; AZEREDO, 2012; BARATA e ANGELICA, 2011).

68



Azeredo (2012), explicou que quando uma caulinita é aquecida a uma faixa de
temperatura compreendida entre 500 °C e 900 °C, esse mineral se transforma em uma
metacaulinita de alta reatividade. Neste sentido, os estudos sobre o efeito da temperatura
Otima a ser utilizada para a sinterizacdo do residuo de caulim tornam-se importantes, haja
vista que um menor dispéndio de energia torna o material produzido mais interessante do
ponto de vista econdmico e ambiental (AZEREDO, 2012; BARATA e ANGELICA, 2012;
SILVA etal., 2021; ARRUDA JUNIOR et al., 2022; ARRUDA JUNIOR et al, 2023).

Apesar de o uso do residuo de caulim como adicdo pozolanica ja ser bastante
difundido, o residuo em sua forma in natura ainda ndo possui muitas opcles para 0 seu
reaproveitamento, a ndo ser como substituto do agregado middo para composi¢do de
misturas cimenticias, dadas as suas carateristicas fisicas como baixa area superficial
especifica (OLIVEIRA, 2016; AZEREDO, 2012; AZEREDO et al., 2014). Por isso, 0s
estudos voltados ao reaproveitamento do residuo em sua forma in natura detém grande
relevancia. Neste sentido, este trabalho busca avaliar ndo apenas o uso do material calcinado
como adicdo pozolanica para cimento Portland, mas também, o uso do residuo sem a
aplicacdo do processo de sinterizacdo como adicdo mineral. Diante disso, surgiram 0s
seguintes questionamentos: o residuo de caulim apresenta caracteristicas adequadas para ser
utilizado como material cimenticio suplementar, sem a necessidade de ativacdo térmica? A
aplicacdo do processo de moagem ¢é suficiente para transformar o residuo in natura em
material cimenticio suplementar? Quais os efeitos da incorporacgéo do residuo apenas moido
nas propriedades dos compdsitos cimenticios em relacdo ao residuo que passou pelo
processo calcinagdo?

Neste contexto, a presente pesquisa se insere e avalia o potencial técnico do uso de
residuo de caulim da Amazénia como material cimenticio suplementar para a producéo de
um cimento Portland composto. A contribuicao cientifica deste trabalho reside em uma nova
abordagem para o uso do residuo de caulim amazbnico, pautada na possibilidade de
utilizag&o do residuo sob duas diferentes formas, a saber: o residuo que foi calcinado e moido
e o residuo que foi apenas moido, haja vista a oportunidade de utilizar uma maior quantidade
de residuo, com menor dispéndio de energia, indicando uma maneira ambientalmente viavel
para a realizacdo da logistica reversa do residuo de caulim, contribuindo também para a
reducdo do consumo de clinquer e consequente emissdo de dioxido de carbono para a

atmosfera.
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4.2 MATERIAIS E METODOS
4.2.1 Materiais
e Residuo de caulim

O residuo utilizado nesta pesquisa é proveniente do beneficiamento do caulim por
via Umida, obtido apos a etapa de centrifugacdo, como pode ser observado no fluxograma
da Figura 25. Tal material tem origem na mina localizada na cidade de Ipixuna no Estado do
Pard, no Brasil, explorada pela empresa Imerys — RCC. Neste local o material passa
primeiramente pelo pré-beneficiamento que inclui os processos de dispersdo, desareiamento,
centrifugacdo e empolpamento. Em seguida, o material é bombeado com vazéo entre 260 e
350 m®hora através do mineroduto de @ 12 (doze) polegadas de diametro e comprimento
de 158 km, para a planta de beneficiamento do grupo Imerys no municipio de Barcarena/PA.
Neste local, ele é submetido a diversos processos industriais e beneficiamento, gerando
produtos de acordo com as necessidades dos clientes. Na Figura 26 é possivel observar a
localizacdo da mina em Ipixuna/PA, bem como a planta de beneficiamento da empresa em

Barcarena/PA, de onde o residuo foi obtido.

Figura 25 - Fluxograma do processo de beneficiamento do caulim pela empresa Imerys -
RCC
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Figura 26 - Mapa de localizagcdo da mina em Ipixuna/PA e da planta de beneficiamento em
Barcarena/PA
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Fonte: Ferreira (2012)

Apds a coleta do residuo, sem qualquer beneficiamento (RI), este foi submetido ao
processo de secagem em estufa por um periodo de 24 h a uma temperatura de 105°C. Ap06s
isso, o residuo foi caracterizado antes e apds a calcinacdo e moagem e SO moagem,

propiciando trés situagdes de estudo, conforme mostra a Tabela 9.

Tabela 9 - Nomenclatura utilizada para o residuo

Nomenclatura Tipo de residuo
RI Residuo sem beneficiamento
RIM Residuo moido por 1h
RB 500 Residuo calcinado a 500°C e moido por 1hora
RB 600 Residuo calcinado a 600°C e moido por 1hora
RB 700 Residuo calcinado a 700°C e moido por 1hora
RB 750 Residuo calcinado a 750°C e moido por 1hora

Fonte: Os autores, (2023)

O RB passou pelo processo de calcinagdo em quatro diferentes temperaturas: 500 °C,
600°C, 700 °C e 750°C, por um periodo de 3 h. Estas temperaturas e tempo de permanéncia

no forno foram escolhidas com base no trabalho de Silva e Picago (2022). Apos a calcinagéo,
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o material foi resfriado lentamente no forno, foi destorroado e moido em um moinho de bolas
da marca EMIC, com velocidade de rotacdo de 12 rpm. A carga moedora foi composta por
5 kg de esferas para cada 1 kg de residuo, sendo 2/3 de esferas maiores, com diametro de 32
mm e 1/3 de esferas menores, com didmetro de 12 mm. A moagem foi realizada em circuito
aberto, a seco, com tempo de moagem de 60 minutos. O tempo de moagem e as cargas
moedoras foram definidas baseadas no estudo de Viveiros (2017).

A terceira condicdo de estudo tratou do material (RIM), o qual foi separado em
fraghes passantes na peneira de abertura n#200, com abertura de malha de 0,075 mm apds

sua moagem.

e Demais constituintes

Para a confeccdo das argamassas que foram utilizadas na segunda fase da pesquisa,
que corresponde ao estudo das melhores proporcdes de residuo de caulim incorporado ao
cimento Portland, foi utilizado como aglomerante o cimento Portland CPV de alta resisténcia
inicial. Optou-se por utilizar este tipo de aglomerante por se tratar de um cimento livre de
adicdes o que permitiria avaliar as reacBes ocorridas com a incorporacdo do residuo de
caulim como material cimenticio suplementar.

A areia utilizada nesta pesquisa é um material padronizado, que satisfaz as condicoes
especificadas pela NBR 7214 (ABNT, 2015), quanto aos parametros fisico-quimicos e

mineraldgicos.

4.2.2 Métodos

e Etapa de caracterizagdo do residuo de caulim

Apds o processo de beneficiamento os residuos: RI, RB e RIM foram submetidos aos
ensaios de massa especifica, segundo a NBR 16605 (ABNT, 2017); perda ao fogo NBR NM
18 (ABNT, 2012); area especifica (blaine) NBR 16372 (ABNT, 2015); granulometria a
laser; analise termogravimeétrica; difracéo de raios-x (DRX); fluorescéncia de raios-x; indice
de atividade pozolanica com cimento NBR 5752 (ABNT, 2014) e indice de atividade
pozolanica com cal NBR 5751 (ABNT, 2015).
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Para o ensaio de granulometria a laser as amostras foram dispersas em 250 ml de
agua destilada, misturada em um agitador mecanico por 20 minutos. Apds isso, 15 ml dessa
mistura foi separada e dispersa em um banho ultrassénico, e por fim, colocada em um
equipamento do tipo CILAS modelo 1064, para determinagédo da granulometria.

A anélise termogravimétrica foi efetuada, utilizando um equipamento modelo RB
3020BP. O ensaio consistiu em aquecer as amostras em uma faixa de temperatura que variou
de 25° C a 100° C a uma taxa de 10°/min em ambiente com atmosfera controlada, com gas
nitrogénio, fluxo de 50 ml/min. Foram utilizadas as técnicas de analise térmicas:
termogravimetria (TG), termogrametria derivada (DTG) e anélise térmica diferencial
(TDA).

O ensaio de difracdo de raios-x (DRX) foi realizado em um difratdmetro Bruker D8
Discover, utilizando-se radiacdo monocromatica de um tubo com anodo de cobre acoplado
a um monocromador Johansson para Kal operando em 40kV e 40mA, configuragdo Bragg-
Brentano 6-20, detector unidimensional Lynxeye, intervalo de 26 de 3° a 100°, com passo de
0,01°. As amostras foram mantidas em rotacdo de 15 rpm durante a medida.

O ensaio de fluorescéncia de raios-x foi executado com pastilhas prensadas,
confeccionadas pela mistura e homogeneizacao na proporcao de 3 g do aglutinante para 9 g
de amostra previamente seca. Essas pastilhas foram prensadas com uma forca de 15
toneladas. As medidas de fluorescéncia de raios-x (FRX) foram realizadas em um
espectrometro Rigaku modelo ZSX Primus 1V, equipado com tubo de Rh. Para analise dos
elementos menores, os resultados foram obtidos por pacote de curvas de calibracdo
GeoTrace 3° da Rigaku.

e Etapa de producdo das argamassas para o estudo das melhores

proporc¢des de incorporacdo das adi¢cdes minerais produzidas

Apoés a fase de caracterizacdo do residuo de caulim, com base nos resultados
verificados, principalmente pela reducdo dos picos de caulinita constante no difratograma
das amostras e pela distribuicdo granulométrica observada, constatou-se que o residuo RI
ndo atendeu aos requisitos normativos necessarios para a sua utilizagdo como material
cimenticio suplementar, ao passo que o RIM demonstrou caracteristicas adequadas para o
uso como material carbonatico e o0 RB600 se mostrou adequado para fins de adicdo
pozolénica. A partir disso, foram entdo desenvolvidas 6 formulacGes de argamassas, com

diferentes percentuais de substituicdo cimento Portland (em massa) por residuo do tipo
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RB600 e RIM, cujos desempenhos foram comparados com o da argamassa de referéncia
(AR), produzida com cimento CPV. O intuito nesta fase foi encontrar a melhor propor¢éo
de incorporacdo para adigdes pozolanicas feitas com RB600 e, adicdes de material
carbonatico, elaboradas com o RIM, em substituicdo ao clinquer do cimento Portland
convencional. As composicdes estudadas foram definidas com base nos percentuais
estipulados pela NBR 16697 (ABNT, 2018). Dessa forma, chegou-se as formulacdes
descritas na Tabela 10. Estabeleceu-se o traco de referéncia de 1:3:0,48, baseado na NBR
7215 (2019). Todavia, devido ao maior consumo de agua, provocado pela incorporacdo das
adicOes, foi necessario alterar a relagdo agua/cimento. Posteriormente, as argamassas
produzidas foram submetidas aos ensaios de indice de consisténcia NBR 13276 (ABNT,
2016); resisténcia a compressdo NBR 13279 (ABNT, 2005), modulo de elasticidade estatico
NBR 8522-1 (ABNT, 2021) e absor¢édo de agua por imersdo NBR 9778 (ABNT, 2005). A
partir dos resultados aferidos nos respectivos ensaios foi feita uma analise de correlacéo a
fim de se identificar os efeitos das varidveis controlaveis: relacdo &gua/cimento, tipo e
proporcéo das adi¢es incorporadas sobre as variaveis dependentes: resisténcia mecanica,

deformabilidade, consisténcia e permeabilidade das argamassas.

Tabela 10 - Nomenclatura utilizada para as argamassas

Nomenclatura % de clinquer % deRB % de RIM alc
AR 100 - - 0,48

RB6% 94 6 - 0,49

RB15% 85 15 - 0,53
RB50% 50 50 - 0,63
RIM6% 94 - 6 0,49
RIM10% 90 - 10 0,50

Fonte: Os autores, (2023)

4.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.3.1 Resultados de caracterizagdo do residuo de caulim

A Tabela 11 apresenta os resultados de FRX das amostras analisadas.
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Tabela 11 — Resultados obtidos no ensaio de fluorescéncia de raios-X

Elemento Amostra
RI RIM RB500 RB600 RB700 RB750
Sioz 51,89% 45,28% 46,06% 51,49% 51,61% 52,01%
Al;O3 46,21% 39,97% 41,09% 47,39% 45,80% 45,87%
Fe.O3 0,86% 0,34% 0,34% 0,62% 0,38% 0,43%
TiO2 0,82% 0,33% 0,35% 0,34% 0,38% 0,38%
Outros 0,21% 14,08% 12,16% 0,09% 1,83% 1,31%

Fonte: Os autores, (2023)

Foi possivel verificar que em todas as amostras analisadas o valor do somatorio dos
teores de SiO2 + Al>Os + Fe,O3 sdo maiores que 70%, atendendo, portanto, as especificagdes
da NBR 12653 (ABNT, 2014) para que um material seja classificado como adicdo
pozolanica da classe N. Observa-se que a amostra que apresenta a maior concentracao de
Sioz € 0 RB750. Todavia, este percentual ndo é discrepante dos demais resultados. Segundo
Christ, Tutikian e Helene (2022), pozolanas que possuem elevado teor de didxido de silicio
Sioz reagem com Ca (OH)., formando produtos hidratados que melhoram o desempenho
mecanico e a durabilidade do material. Todavia, um elevado teor deste componente pode vir
a prejudicar a reatividade da pozolana produzida.

Conforme explica Sousa (2017), as adicdes com maiores teores de AlOz possuem
maior reatividade pozolanica, ja que esta propriedade estd diretamente ao maior teor de
caulinita, que é o argilomineral potencialmente ativado pelo tratamento térmico. Por outro
lado, quanto maior o teor de SiO2, menor a reatividade pozolanica, pois o quartzo ndo é
reativo. Por esta analise, pode-se inferir que a amostra RB600 € a que possui maior potencial
para produzir adicdes com boa atividade pozolanica.

A Tabela 12 apresenta os valores de massa especifica e perda ao fogo obtidos.
Observa-se que praticamente ndo houve variagdo na massa especifica em cada tipo de
residuo, sendo que se verificou uma pequena variacdo de ordem crescente, diretamente
proporcional ao aumento de temperatura de calcinacgdo, a excegéo das amostras Rl e RIM.

Na NBR 16605 (ABNT, 2017) é possivel verificar que os valores de massa especifica
da maior parte dos cimentos comercializados no Brasil, varia de 2,90 a 3,20 — sendo um
pouco mais elevados que os resultados aferidos para os residuos calcinados na presente
pesquisa. Segundo Barata e Angélica (2012), baixos valores de massa especifica,
compreendidos entre 2,09 e 2,71 g/cm?3 podem indicar que o residuo de caulim é composto
basicamente por caulinita, com baixos teores de elementos minerais complementares como

0 quartzo, muscovita, anatasio e gibsita.
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Tabela 12 - Resultados obtidos para a massa especifica, perda ao fogo e area especifica

Perda ao fogo (%) Area
Valor da massa Limite Normativo  Espec. (cm?/g)

Amostra especifica <10%
RI 2,632 g/cms3 13,50% 2985
RIM 2,631 g/cms3 13,20% 3985
RB 500 C 2,624 g/lcms3 6,70% 4085
RB 600 C 2,626 g/cm3 6,30% 4110
RB 700 C 2,628 g/cms3 6,10% 4285
RB 750 C 2,704 g/cm3 5,80% 4429

Fonte: Os autores, (2023)

Em relacdo a perda ao fogo, constatou-se que os valores encontrados para 0s residuos
calcinados estdo de acordo com o que é estipulado pela NBR 12653 (ABNT, 2014) para
serem considerados adi¢gdes pozolanicas, ou seja, menor que 10%. Dessa forma, o material
em cotejo pode ser enquadrado na classe N do referido documento normativo. Outro ponto
observado aqui é que semelhante ao que foi detectado por Barata (2007), a medida que se
aumenta a temperatura de calcinacdo empregada no residuo, ocorre a transformacdo de
caulinita em metacaulinita, fazendo com que haja uma diminuicdo do percentual de perda
ao fogo nas amostras.

Os residuos ndo tratados termicamente (Rl e RIM), por sua vez, obtiveram
percentuais maiores que o limite estipulado pela norma em questdo, o que significa que nao
apresentam reatividade suficiente para serem utilizados como adicdo pozolanica. Todavia,
os valores estdo em consonéncia com o que foi encontrado por Barata (2007) — que afirma
que 14,70% é o valor tedrico ideal para o mineral caulinita.

Observa-se ainda que houve um aumento na area especifica dos residuos, diretamente
proporcional a elevacdo da temperatura de calcinacdo empregada no tratamento térmico. O
residuo que passou apenas pelo processo de moagem também obteve um crescimento
consideravel em sua area especifica em relacdo ao residuo sem beneficiamento, o que
demonstra a eficiéncia do tratamento empregado.

Segundo Silva e Picango (2022), um cimento com granulometria mais fina possui
maior quantidade de graos por unidade de massa, ou seja, maior area especifica. Por isso, a
agua encontrard maior area de contato com o cimento e a reacdo se dara com maior
intensidade, resultando em uma resisténcia mecanica mais elevada e maior liberacdo de

calor.
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Barata (2007) afirma que pozolanas altamente reativas como a silica ativa; cinza de
casca de arroz e metacaulinita de alta reatividade, geralmente apresentam &rea especifica de
20.000 m#/kg, 60.000 m?/kg e 16.800 m2/kg, respectivamente. Os valores encontrados para
as amostras analisadas nesta pesquisa se aproximam dos resultados obtidos no estudo
publicado por Hoppe Filho et al., (2017), pelo qual a area de superficie especifica do
metacaulim foi de 470 m2/kg e do filer calcario 760 m2/kg. Além do que, ao comparar 0s
resultados da area de superficie especifica dos residuos de caulim beneficiados com o valor
obtido para o cimento CPV (345 m#kg), constata-se que este possui maior dimensao de
grdos. Este é um dos principais achados desta pesquisa, uma vez que foi possivel verificar
que a moagem empregada no residuo possibilitou 0 aumento consideravel do blaine da
amostra, originando um material com grau de finura mais elevado que o cimento de
referéncia, fato este que indica o potencial do uso do RIM como adi¢éo do tipo filer.

Das curvas granulométricas do residuo de caulim (ilustradas na Figura 27), obtidas
por meio do granulémetro a laser, observa-se que o RB750 é o material que apresenta o
menor tamanho de particulas em relacdo ao CPV. Todavia, verifica-se que ndo houve grande
diferenciacdo entre as amostras de residuos calcinadas em diferentes temperaturas. O residuo
que passou apenas pela moagem também apresentou tamanho de particulas bem semelhantes
as amostras que passaram pelo tratamento térmico, demonstrando novamente a efetividade

do método de beneficiamento empregado.
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Figura 27 - Curvas de distribuicdo granulométrica a laser
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Fonte: Os autores, (2023)

Em relacdo ao volume de particulas, os materiais calcinados e moidos a temperatura
de 700°C e 500°C apresentaram maior volume para os grdos com tamanhos médios de cerca
de 7 um, enquanto os calcinados a 600°C e 750°c obtiveram maior volume para 0s graos
com diametro médio de aproximadamente 9 um, j& o residuo in natura para particulas com
tamanho de 7 um, e o residuo apenas moido, para graos com diametro de 6 pm.

De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2014), para ser considerado pozolanico é
necessario que o material apresente um maximo de 34% de particulas retidas na peneira de
malha 45 um no ensaio de granulometria. Silva e Picanco (2022) afirmam que abaixo da
granulometria de 0,045 mm encontra-se um alto teor de caulim. Pelos resultados auferidos
nesta pesquisa contata-se que todas as amostras de residuos cumprem este requisito
normativo.

Os gréficos das Figuras (28a) e (28b) apresentam os resultados auferidos na analise
termogravimeétrica realizada nos residuos analisados neste trabalho. A area de cada pico das
curvas DTG representa as perdas de massa associadas ao processo de desidroxilacdo das
caulinitas, calculadas para os intervalos de temperaturas apresentados.

Os resultados de TG/DTG e ATD mostram que o processo de conversao da caulinita

em metacaulinita comeca a ocorrer em 450°C finalizando em cerca de 600°C, indicando
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entdo que a calcinacdo a uma temperatura de 600°C a 700°C esté adequada para este tipo de
material.

Além disso, podem ser observados os fendmenos da desidratacdo da hidroxila (OH),
ou seja, a perda constitucional de OH", que acontece entre 600°C e 800°C, transformando a
caulinita em metacaulinita, e a recristalizagdo da metacaulinita convertendo-se em mulita,
para temperaturas superiores a 800°C. Observa-se na Figura 4a que a amostra que
apresentou maior perda de massa foi o residuo in natura (18,06%), ao passo que a amostra
RB 700 foi a que menos sofreu esse processo, com uma perda de apenas (3,43%) o que
demonstra que temperaturas acima de 600°C proporcionam um material com caracteristicas

pozolanicas, conforme ja verificado na literatura existente sobre o assunto.

Figura 28 - (a) Variacdo do percentual de perda de massa; (b) variacdo térmica pela

diferenca de temperatura

A 104 B
101 -

98 -

@ 95
o <
= 14}
7]
2 | 0 e
o 89 RI (18.06 %) E RI
0\3 ——RIM(17.80 %) RIM
86 {1 ——RB500C (19.40 %) RB 500 C
RB 600 C (12.97 %) RB 600 C
83{ ——RB700C(3.43%) RB700C
— RB750C (9.28%) | RB 750 C
80 r . . r AL r ' . r
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800
Temperature (°C) Temperature (°C)

Fonte: Os autores, (2023)

A Figura 29 ilustra os difratogramas de raios-X das amostras analisadas. Os espectros
indicam que os residuos de caulim sdo constituidos essencialmente pelo mineral caulinita,
além do mineral acessorio Anatasio, que esta presente apenas na amostra calcinada (RB750).
O fato de as amostras serem constituidas majoritariamente por caulinitas demonstra a
excelente qualidade destes materiais como matéria-prima para adi¢cGes pozolanicas, ja que
segundo Barata (2007), a fabricacdo deste tipo de adi¢cdo somente é possivel por meio da
calcinagdo de argilas contendo teores minimos de 90% de caulinita. Apos a calcinagéo é
possivel observar que os picos de caulinita diminuiram nas amostras BR750, RB700 e
RB600.
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Segundo Nobrega (2007), a intensidade do pico de portlandita € um parametro para
se avaliar a atividade pozolanica do material, sendo que a evolucdo destes picos representa
0 consumo de hidréxido de célcio. Este autor afirma que a decomposi¢do do hidréxido de
calcio ocorre em torno de 500°C, e a verificacdo da atividade pozolanica se da pela
diminuigédo do pico correspondente a esta faixa de temperatura. Nos materiais analisados
neste trabalho observou-se que este fendmeno ocorreu quando se aplicou temperatura de
600°C.

Outro fator importante a ser destacado aqui € a influéncia da cristalinidade do caulim
na atividade pozolénica da adi¢do produzida. Segundo Barata (2007) uma caulinita muito
bem ordenada d& origem a uma metacaulinita de baixa reatividade. Por isso, caulinitas com
uma maior quantidade de defeitos em sua estrutura cristalina proporcionam maiores taxas
de desidroxilacao e, consequentemente maior reatividade. Este autor afirma ainda que o grau
de desordem pode ser observado pela formacdo dos picos principais de caulinita mais
alargados na base dos difratogramas. Levando isso em consideracdo, todas as amostras
calcinadas apresentam um bom potencial de reatividade, tendo em vista os angulos

apresentados.

Figura 29- Difratogramas de raios-X das amostras analisadas
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Fonte: Os autores, (2023)

A Tabela 13 apresenta os resultados obtidos no ensaio de indice de atividade
pozoléanica com cal e com cimento para as amostras estudadas nesta pesquisa. Observou-se

que houve um pequeno aumento na resisténcia mecanica dos compositos a medida que se
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aumentava a temperatura de calcina¢do. Todas as composic¢Oes analisadas, a excecao das
amostras RIM e RB 500, atingiram o parametro minimo estipulado pela NBR 5751 (ABNT,
2015) e NBR 5752 (ABNT, 2014) para serem considerados materiais pozolanicos.
Novamente observa-se aqui que o residuo calcinado a 600°C com posterior moagem se
mostra adequado para utilizagdo como adigdo pozolanica. Todavia, o residuo apenas moido
néo se enquadra nesta mesma classificacdo, restando seu uso indicado para outros tipos de
adicdes minerais como a adicéo do tipo filer, por exemplo.

Os dados obtidos estdo de acordo com o que ja havia sido registrado em outras
pesquisas semelhantes como a de Barata & Angélica (2011), que obtiveram resultados
superiores para o ensaio de indice de atividade pozolanica com cal para residuos que foram
calcinados a temperaturas de 750°C. Todavia, os resultados auferidos na presente pesquisa
comprovam que é possivel obter pozolanas de boa qualidade com um menor dispéndio de
energia e este fato pode estar relacionado a quantidade de defeitos presentes na
microestrutura do material, devido ao tipo de mineral utilizado, caulim do tipo duro,

sobreposto na mina ao caulim soft.

Tabela 13 - Resultados do ensaio de IAP com cal e cimento

Resultado médio da Resultado médio da
Amostra resisténcia a compressdo aos  resisténcia a compressao aos
7 dias - ensaio de IAP com cal 28 dias - ensaio de IAP com
(MPa) cimento (MPa)
RIM 1,92 12,45
RB 500 2,68 16,75
RB 600 6,06 23,04
RB 700 6,35 23,55
RB 750 6,52 23,73
Argamassa de

referéncia i 23,81

Resisténcia requerida 6,00 (90%0) = 21,43

Fonte: Os autores, (2023)

E valido ressaltar aqui que durante o ensaio se verificou uma diminuicdo da
trabalhabilidade das misturas contendo residuo de caulim em relacdo a argamassa de
referéncia, todavia, esta diferenca ficou dentro do limite minimo previsto pela normativa
brasileira e ndo se mostrou prejudicial ao composto final. Tais resultados estdo de acordo
com a literatura pesquisada, pela qual autores como Silva e Picanco (2022) explicam que o
residuo de caulim, por apresentar em sua constituicdo teores de argila, tem bastante

influéncia sobre a trabalhabilidade dos produtos cimenticios, ja que seus grdos atraem mais
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agua. Por isso, o percentual de residuo utilizado nas misturas deve ser analisado de forma
que seja possivel indicar o teor 6timo de incorporacdo, e ndo prejudicar as propriedades
fisicas e mecanicas dos compositos.

Analisando em conjunto os resultados do ensaio de IAP com cal e com cimento,
constatou-se que a temperatura de 600°C foi suficiente para proporcionar ao residuo
caracteristicas adequadas para ser considerado como adicdo pozolanica, com o menor
dispéndio de energia possivel. Em relacdo ao residuo que passou apenas pelo processo de
moagem, apesar de ndo ter se observado uma ativacdo pozolanica satisfatoria de acordo com
as normas vigentes, pode-se verificar que dada as suas propriedades como area especifica,
granulometria semelhante a do cimento e composi¢do quimica (produto praticamente livre
de impurezas), este produto pode ser utilizado como material carbonatico para compor

cimentos do tipo CPI1Z ou CPI1V, a depender do percentual de residuo incorporado.

4.3.2 Resultados dos ensaios fisico-mecanicos das argamassas

A Tabela 14 apresenta os resultados obtidos para o0s ensaios de absorcao de agua por
imersdo nas 6 composigdes de argamassa que foram produzidas com diferentes percentuais
de incorporagdo de material RB600 e RIM. Observou-se que & medida que seu aumenta o
percentual de residuo incorporado na mistura ocorre o acréscimo do volume de &gua
absorvido pelo material, a exce¢do da amostra RB15% que obteve uma absor¢do menor que
a da argamassa de referéncia. Este fato ja havia sido observado em trabalhos similares como
0 de Azerédo (2012), que vincula o crescimento da absor¢do de agua nos compositos ao
maior teor de agua incorporado nas misturas contendo residuo de caulim. O autor explica
gue quando ocorre a cura dos corpos de prova a agua da mistura evapora, deixando espacos
vazios. Por isso, as composi¢cdes com maior relacdo adgua/cimento tendem a possuir um
maior nimero de lacunas. Além disso, um maior teor de residuo provoca um menor
empacotamento das particulas, contribuindo assim para o fendmeno observado. Esta
explicacéo se encaixa perfeitamente no caso em tela, haja vista que a amostra RB50% (com
relacdo &gua/cimento de 0,63) teve uma permeabilidade bem superior & argamassa RB15%

(com relagdo agua/cimento de 0,53).
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Tabela 14 - Resultados da absorc¢do de agua por imersdo das argamassas

Amostra Absorc¢ao de agua (%)
RB6% 6,18
RB15% 4,73
RB50% 7,25
RIM6% 6,26
RIM10% 6,42
REF 5,69

Fonte: Os autores, (2023)

A Tabela 15 apresenta os resultados obtidos para o indice de consisténcia das
argamassas produzidas. Verificou-se que houve uma relacdo inversamente proporcional
entre a quantidade de residuo incorporado e a diminui¢do da trabalhabilidade da argamassa.
Isso fez com que fosse necessario aumentar a relacdo agua/cimento (conforme descrito na
Tabela 2), além do uso de aditivo superplastificante na proporcao de 0,4% sobre a massa
total do aglomerante, para que a argamassa atingisse a trabalhabilidade minima desejavel,
conforme estipula a NBR 7215 (ABNT, 2019). Tais resultados convergem para o que foi
constatado na literatura que versa sobre o tema. Lotfy et al., (2015) verificaram em seu
trabalho que o aumento do teor do residuo de caulim ao concreto diminui a trabalhabilidade
da mistura, sendo necessario utilizar aditivos superplastificantes para alcancar o
espalhamento desejado, com que corroboram outros autores que observaram 0 mesmo

fendbmeno como Barata & Angélica (2011).

Tabela 15 - Resultados do ensaio de |AP com cal

Amostra indice de consisténcia (mm)
RB6% 21,00
RB15% 20,00
RB50% 19,00
RIM6% 21,00
RIM10% 20,50
REF 22,00

Fonte: Os autores, (2023)
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O gréfico da Figura 30 apresenta os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a
compresséo axial nos corpos de prova nas idades de 7 e 28 dias.

Figura 30 — Resisténcia a compressao das argamassas (MPa) aos 7 e 28 dias de cura
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Fonte: Os autores, (2023)

Verificou-se que na primeira idade, a composi¢do que apresentou o melhor resultado
foi a argamassa de referéncia, seguida pela argamassa RB15%. Enquanto o menor
desempenho foi observado para a argamassa RB50% que obteve uma queda na resisténcia
da ordem de 25%. Aos 28 dias, a argamassa RB15% apresentou o melhor resultado entre as
composicdes analisadas, indicando ser esse o teor 6timo de adi¢do pozolanica para o residuo
de caulim tratado termicamente na temperatura de 600°C. Todavia, constatou-se também que
a mistura RIM10% obteve um resultado satisfatorio para ser utilizada como adicdo
carbonatica, haja vista que este material permite um maior percentual de aproveitamento do
residuo, com menor dispéndio de energia para o seu tratamento, ja que foi apenas moido. Os
resultados encontrados estdo de acordo com o que foi constatado em trabalhos como o de
Santos et al., (2012) que realizaram a adic¢do de residuo de caulim calcinado a temperatura
de 600°C em argamassas de cimento Portland, e, obtiveram resultados de resisténcia a
compressdo superiores aos compositos de referéncia para um percentual de incorporagéo de
até 10%. Lotfy et al., (2015) utilizou residuo de caulim que passou apenas pelo processo de
moagem como adicao carbonatica para concreto, alcangando bons niveis de resisténcia para

0s teores de 10% e 15%, aos 28 dias de cura.
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O gréfico da Figura 31 ilustra os resultados obtidos para 0 modulo de elasticidades
das composic¢des analisadas, aos 28 dias de cura.

Figura 31 — Modulo de elasticidade estatico das argamassas (GPa) aos 28 dias de cura
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Fonte: Os autores, (2023)

Observou-se que as misturas RB15% e RIM6% foram as que apresentaram o pior
desempenho neste quesito, haja vista que a argamassa produzida possui um baixo nivel de
deformabilidade, propriedade muito importante para aplicagdes de argamassas. Observando,
isoladamente, apenas os resultados medianos, pode parecer que eles ndo estdo coerentes com
os resultados aferidos no ensaio de resisténcia a compressdo. Todavia, ao observar o desvio
podrdo para cada amostra, verifica-se que a argamassa de referéncia e a mistura RB6% foram
as que apresentaram a maior variagao de resultados. Isso ajuda a explicar o fato de estas
misturas apresentarem um menor valor para esta grandeza, quando comparadas as demais
amostras. Posto isso, depreende-se que ocorre uma diminui¢do no modulo de elasticidade
dos compdsitos a medida que se aumenta a quantidade de residuo incorporado na mistura,
para além do percentual de 15%. Ao confrontar estes resultados com os estudos ja existentes
sobre o tema, verifica-se que o decréscimo no modulo de elasticidade pode estar relacionado
diretamente com a quantidade de &gua incorporada na mistura. Souza et al., (2015),
constataram em seu estudo, que a diminuicdo dos valores de modulo de elasticidade possui
uma ligacdo inversamente proporcional com a relacdo agua/cimento empregada. Nas
maiores relagdes a/c, tem-se um maior afastamento dos gréos de cimento, fazendo com que

haja uma maior presenca, principalmente na zona de transi¢éo, dos cristais de hidroxido de
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calcio e de etringita, resultando em um enfraquecimento das ligaces no concreto
endurecido. Todavia, 0s autores acrescentam que, na verificacao dos efeitos isolados do teor
de substituicdo, para percentuais de até 20% ocorre um aumento no médulo de elasticidade

dos compositos.

4.3.3 Andlise da correlagdo dos resultados

Nos graficos ilustrados nas Figuras 32 e 33 € possivel observar a correlacdo existente
entre as variaveis isoladas e as variaveis dependentes estudadas neste trabalho. No primeiro
caso é avaliada a relacéo entre o percentual de residuo do tipo RB e as propriedades fisico-
mecanicas das argamassas produzidas, enguanto na segunda simulacdo é analisada a
influéncia da relacdo agua/cimento sobre tais caracteristicas. Observa-se que existe uma
correlacdo forte linear e inversa entre o percentual de residuo incorporado, a resisténcia a
compressdo e 0 mddulo de elasticidade das argamassas. O mesmo fato é verificado para o
indice de consisténcia, cuja correlacdo € a mais forte entre as quatro variaveis avaliadas. Por
outro lado, a absorcdo de agua demonstrou uma correlacdo considerada como moderada,
tendo em vista que o valor de variancia encontrado foi de 0,4499.

E valido destacar que os resultados presentes nos gréaficos 32 e 33 podem ser
considerados espelhos, levando em consideracdo que também existe uma relacdo
diretamente proporcional entre a quantidade de residuo incorporado e a relacdo
agua/cimento. Sendo assim, pode-se afirmar que, caso nao seja utilizado aditivo para reduzir
a necessidade do aumento da quantidade de 4gua na composicéao, a argamassa exigira uma
maior relacdo agua/cimento, a medida que se aumenta a quantidade de residuo, e com isso,
serdo verificadas as alteracdes das propriedades do composito, de acordo com a tendéncia
linear que estd apresentada neste trabalho. Esses dados sdo muito Uteis para a avaliacdo da
composicdo de misturas cimenticias com o uso de residuo de caulim, ja que por meio da
equacdo encontrada neste estudo, pode-se projetar diversos tipos composi¢Ges, com as
caracteristicas desejadas em projeto, sem que haja a necessidade de se efetuar novos

procedimentos experimentais.

86



Figura 32 — Gréfico de correlacdo entre o percentual de residuo do tipo RB incorporado e
as propriedades fisico-mecanicas das argamassas
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Figura 33 — Grafico de correlagéo entre a relacdo dgua/cimento e as propriedades fisico-
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Nos gréaficos ilustrados nas Figuras 34 e 35 é feito o mesmo tipo de analise descrito
nas Figuras 33 e 32. Porém, neste caso é avaliada a influéncia do residuo do tipo RIM nas
propriedades das argamassas. No primeiro grafico verifica-se que ocorreu uma correlacao
linear moderada positiva para a quantidade de residuo incorporado, 0 mddulo de elasticidade
e a absorcdo de agua. J& para a resisténcia a compressao e o indice de consisténcia, observa-
se que ocorreu uma correlacdo forte, linear e inversa. A diferenca verificada no que se refere
a influéncia da quantidade de residuo incorporado (do tipo RB ou RIM) sobre as
propriedades das argamassas, pode ser explicada justamente pelas especificidades entre
ambos os residuos, devido ao tipo de tratamento empregado. O residuo do tipo RB por
possuir propriedades pozolanicas foi mais eficiente para aumentar a resisténcia mecénica da
argamassa, enquanto o residuo do tipo rim, por possuir caracteristicas do tipo filer,
contribuiu para reduzir o indice de porosidade dos compdsitos, porém, ndo foi suficiente

para aumentar a resisténcia a compressao das argamassas.

Figura 34 — Gréfico de correlacdo entre o percentual de residuo do tipo RIM incorporado e
as propriedades fisico-mecanicas das argamassas
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Fonte: Os autores, (2023)
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Figura 35 — Gréfico de correlacdo entre a relacdo 4gua/cimento e as propriedades fisico-

mecanicas das argamassas

35 y = 146,5x- 41,998
® R?=0,3205
30 [
S S
O AR & =-471,5%+ 256,92
20 | L R?=0,8636
y=-75x+57,917
R?=0,9643
15
10 y =36,5x- 11,762
R2=0,9049
5
0
0,48 0,485 0,49 0,495 0,5 0,505
Relagdo dgua/cimento (a/c)
® Resisténcia a compressdo (MPa) Maodulo de elasticidade (GPa)
indice de consisténcia (mm) Absorcdo de dgua (%)
vvvvvvvvv Linear (Resisténcia a compressdo (MPa)) Linear (Modulo de elasticidade (GPa))
Linear (indice de consisténcia (mm)) Linear (Absorcdo de dgua (%))
Fonte: Os autores, (2023)
4.4 CONCLUSOES

As seguintes conclusdes isoladas sdo destacadas:

Em relacdo a massa especifica, verificou-se que os valores auferidos praticamente
n&o diferem entre si, havendo um pequeno crescimento, diretamente proporcional ao
aumento da temperatura de calcinacdo empregada. Os dados também revelam que o
residuo de caulim possui massa especifica um pouco abaixo dos cimentos
comercializados no Brasil. No entanto, os baixos valores encontrados revelam que
este material € composto fundamentalmente por caulinita, apresentando poucas
impurezas em sua constituicéo.

No que se refere a perda ao fogo, constatou-se que todas as amostras de residuo de
caulim atenderam ao limite estipulado pela NBR 12653 (ABNT, 2015) para serem
consideradas adigdes pozolénicas, a exce¢do do Rl e RIM. Além do que, observou-
se que a medida que se aumenta a temperatura de calcinacdo, ocorre a diminui¢do do
percentual de perda ao fogo, o que pode ser explicado pela transformagéo da caulinita

em metacaulinita.
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VI.

VII.

Os resultados obtidos por meio dos ensaios de area especifica (blaine) e
granulometria a laser, demonstraram que o beneficiamento empregado (moagem e
calcinacao), fez com que houvesse um aumento da area especifica dos graos, cujas
dimens@es ficaram bem proximas do valor teérico de blaine do cimento CPV. O
RB750 foi a amostra que apresentou 0 menor tamanho de particulas em relagdo ao
RIl. No entanto, ndo houve grande diferenciagdo de valores entre as amostras
analisadas. Ademais, todas as composi¢cdes atenderam ao requisito estipulado pela
NBR 12653 (ABNT, 2015) para ser consideradas como adicdo pozolanica.

Os valores aferidos no ensaio de TG/DTG e TDA demonstraram que a partir de
450°C ocorreu 0 processo de conversdo da caulinita em metacaulinita, o qual foi
finalizado na faixa de temperatura compreendida entre 600°C e 700°C. Pelos
difratogramas de raios-X das amostras analisadas, observou-se que os residuos de
caulim sdo constituidos basicamente pelo mineral caulinita, fato este que indica a
extrema qualidade deste material como adi¢do pozolénica. Ademais, todas as
amostras possuem em sua composicao um somatério dos teores de SiO; + Al2O3 +
Fe>Os maior que 70%, atendendo as especificacfes da NBR 12653 (ABNT, 2014)
para que um material seja classificado como adi¢do pozolénica da classe N.

Os ensaios de indice de atividade pozolanica com a cal e com o cimento
corroboraram com os resultados de caracterizacdo dos residuos de caulim,
demonstrando que este material possui reatividade pozolanica, quando submetido a
processo de moagem e ativacdo térmica.

Por meio dos resultados aferidos nos ensaios de resisténcia a compressdo, médulo de
elasticidade e absorcdo de agua das argamassas que foram produzidas com o uso de
residuo de caulim, foi verificado que, o residuo tratado termicamente a temperatura
de 600°C com posterior moagem, apresentou caracteristicas indicadas para ser
utilizado como adicdo mineral pozolanica com percentual 6timo de incorporacao de
15%. Para o residuo que foi apenas moido o melhor teor foi o de 10% para utilizacao
como material carbonético.

Por fim, sugere-se a realizagdo de um estudo futuro, avaliando a possibilidade do
uso, em conjunto, das composi¢cdes RB15% e RIM10%, para compor um cimento
com 15% de adicdo mineral pozolanica e 10% de material carbonatico que poderia
ser aplicado para a fabricacdo de argamassas, haja vista que ndo foi verificado na
literatura existente este tipo de estudo, até o presente momento, existindo assim uma

lacuna a ser preenchida nessa area de conhecimento.
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CAPITULO

5 ARTIGO 3 - CIMENTO COMPOSTO POR ADICOES MINERAIS
DE RESIDUO DE CAULIM, APLICADO EM CONCRETOS E
ARGAMASSAS

Este capitulo apresenta o desempenho do cimento com adi¢do mineral de residuo de
caulim em sua aplicacdo em argamassa inorganica de revestimento de parede e tetos e na
fabricacdo de concreto. Propriedades no estado fresco e endurecido e concretos e
argamassas, produzidas a partir de um cimento composto com 25% e 60% de adicGes
minerais de residuo de caulim como substituto parcial do cimento Portland composto
comercial para uso em argamassas de revestimento de paredes e tetos e para a producao de

concretos de uso estrutural.

Resumo

O beneficio técnico do uso de adicBes minerais em materiais cimenticios vem sendo
estudado pela literatura e é interessante do ponto de vista de durabilidade, desempenho e da
reducdo de emissdes de CO.. Neste sentido, este trabalho avaliou a viabilidade técnica do
uso de um cimento composto por adi¢es do tipo pozolana e filer, produzidas a partir do
residuo de caulim da Amazonia, para a confec¢do de concreto e argamassa de revestimento.
Para tanto, o cimento composto por 25% e 60% de adi¢des minerais de residuo de caulim
foi aplicado em diferentes composicGes de concretos e argamassas. Foram avaliadas as
propriedades das argamassas no estado fresco e endurecido, e no concreto foram realizados
ensaios para analisar suas caracteristicas fisico-mecanicas. Os resultados demonstram a
adequabilidade do cimento composto por adigdes de residuo de caulim como substituto
parcial do cimento Portland composto comercial para uso em argamassas de revestimento
de paredes e tetos e para a producdo de concretos de uso estrutural. Esse resultado é
expressivo no que se refere a inovagdo da criagdo de um cimento que possui caracteristicas
ao mesmo tempo pozolanicas e de filer, advindas do uso de adi¢des minerais de residuo de
caulim, obtidas do reaproveitamento deste material. O estudo demonstrou que o cimento
composto criado € versatil e pode ser utilizado em diferentes aplicacdes, a depender do traco
e funcdo desejada. Este estudo abre um leque de possibilidades, principalmente, para a
industria cimenteira e para as fontes geradoras do residuo, como uma forma de realizar a
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logistica reversa deste material, além de gerar beneficios ambientais decorrentes da
diminuicdo do consumo do clinquer empregado nos cimentos tradicionais comercializados
atualmente.

Palavras-Chave: Residuo de Caulim, Argamassa de Revestimento, Cimento Composto,

Material Cimenticio Suplementar, Concreto.

5.1 INTRODUCAO

O emprego de adi¢bes minerais em substitui¢do parcial ao clinquer para a producéao
do cimento Portland tem sido objeto de investigacdo na producédo cientifica e € uma das
principais estratégias na area de construcdo civil para a reducdo da emisséo de CO> por parte
da industria mundial do cimento. Neste sentido, pesquisas sobre cimentos modificados com
menores impactos ambientais, produzidos a partir da combinagdo de argilas calcinadas e
calcario, denominados LC3 (calcined clay limestone cement), vém indicando durabilidade e
bom desempenho, comparativamente a cimentos comuns, em especial em relacdo a
resisténcia a penetracdo de cloretos, mitigacdo da reacdo alcali-agregado, controle de
expansdes pela presenca de sulfatos (DHANDAPANI, & SANTHANAM, 2017,
MARAGHECHI et al., 2018; SILVA et al., 2021; ARRUDA JR e BARATA, 2023).

Neste contexto, Arruda Jr e Barata (2022) mencionam que, paises como Suica, Cuba,
india e Brasil tém utilizado o residuo de caulim como alternativa para a producio do LC3,
haja vista a grande disponibilidade de reservas de caulim, e as caracteristicas deste material,
que é constituido essencialmente por caulinita extremamente fina.

O caulim é um mineral industrial com caracteristicas especiais, sendo quimicamente
inerte em uma ampla faixa de pH. Possui coloracdo neutra e alto poder de cobertura, quando
usado como pigmento ou como extensor em aplicacdes de cobertura e carga, além de ser
macio e pouco abrasivo, com baixa condutividade de calor e eletricidade. Ao mesmo tempo,
as propriedades fisicas, quimicas e mineralogicas do mineral caulim indicam potencial para
a utilizagdo do residuo gerado no seu processo de beneficiamento a producdo de adigdes
minerais (SILVA, 2024). Autores como Silva et al., (2024) verificaram que o residuo de
caulim, além de ser extremamente fino, apresenta composi¢do quimica com teores de SiO>
+ Al,O3 + Fe>0O3 maiores que 70%, atendendo, portanto, as especificacdes da normativa
brasileira para ser classificado como adi¢do pozolénica. Ainda de acordo com estes autores,

0 residuo, ap0s passar por um processo de moagem, torna-se adequado para a utilizagdo
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como adigdo do tipo filer, sem a necessidade de ativacao térmica, 0 que reduz os custos para
tal aplicacdo.

No Brasil, especificamente na regido amazonica, as industrias de beneficiamento de
caulim depositam, anualmente, cerca de 70 milhdes de toneladas deste subproduto
(AZEREDO, 2012; BARATA e ANGELICA, 2012; SILVA et al., 2021; ARRUDA
JUNIOR e BARATA, 2022; ARRUDA JUNIOR et al., 2023).

As reservas brasileiras de caulim secundéario, o qual possui alta concentracdo de
caulinita com particulas inferiores a 2 um, estdo localizadas na Amazonia, principalmente
no estado do Para, onde estdo instaladas as principais empresas de beneficiamento de caulim
do mundo. Estima-se que a quantidade de residuo gerada pelo processo de beneficiamento
de caulim seja da ordem de 50 milhdes de toneladas, sendo constituido por caulinitas com
granulometria na ordem de 0,2 a 0,8 um, cuja cristalinidade varia de acordo com a
quantidade de defeitos a depender do tipo de jazida e da profundidade em que a amostra de
caulim é extraida. Atualmente, a indUstria cimenteira do estado do Pard ja utiliza o residuo
de caulim para a correcdo do percentual de aluminio na producéo do clinquer (ARRUDA JR
e BARATA, 2022).

Até o presente momento, ndo foram publicados trabalhos que versem sobre a
possibilidade de utilizagdo do residuo de caulim como material cimenticio suplementar para
a composicdo de um cimento composto, sob duas diferentes formas, a saber: o residuo
calcinado e moido (utilizado como adi¢do pozolanica) e o residuo apenas moido (utilizado
como adicdo do tipo filer). Na pesquisa desenvolvida por Silva et al., (2024), é constado que
0 residuo, apOs passar por um processo de moagem, possui caracteristicas adequadas para
uso como material carbonéatico para a composi¢do de cimento. Ademais, é destacado 0s
teores 6timos, tanto para a utilizacdo deste tipo de residuo, quanto para o residuo que passou
pelo processo de calcinagdo, cujas propriedades sdo indicadas para utilizacdo como adicao
pozolanica. Apesar de a referida pesquisa indicar que o residuo pode ser aplicado destas duas
diferentes formas, os autores se limitam a estudar a utilizacdo, de maneira isolada, dos dois
tipos de adicdo, produzindo um cimento composto pozolanico e um outro, composto por
adicdes do tipo filer.

Diante deste contexto, a presente pesquisa avanca com contribui¢cbes sobre a
aplicacdo do cimento composto por adi¢des de residuo de caulim do tipo pozolénico e do
tipo filer, em argamassas e concretos. Para tanto, serdo avaliadas as propriedades fisico-
mecanicas dos compositos produzidos com este tipo de cimento, nos teores maximos

recomendados por Silva et al. (2024).
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5.2 MATERIAIS E METODOS

5.2.1 Materiais

O residuo de caulim utilizado nesta pesquisa trata-se do material cuja caracterizagao
fisico-quimica e mineraldgica foi analisada e discutida anteriormente nas publicacfes de
Silva et al. (2024) e Arruda Jr e Barata (2022). Este residuo € proveniente do processo do
beneficiamento do mineral denominado caulim do tipo flint (CF), cuja composic¢do quimica
apresenta grande concentracdo de hidroxidos e oxidos de ferro (Tabela 16), estando
sobreposto na mina ao caulim soft, o qual € o minério de maior interesse para a inddstria de
papel. Este material € um subproduto gerado durante a etapa de centrifugacdo do
beneficiamento do caulim, por via imida.

Este material in natura, apds a coleta, foi seco em estufa por um periodo de 24 h,
para reducdo da umidade, e entdo dividido em dois diferentes tipos, o primeiro trata-se do
residuo que passou apenas pelo processo de moagem, que foi designado neste trabalho como
RIM, e o segundo, denominado RB é o residuo calcinado a temperatura de 600 °C, por um
periodo de 3 h, com posterior moagem. Os processos de beneficiamento empregados no
residuo seguiram a metodologia descrita por Silva et al. (2024). Na Tabela 16, podem ser
observadas as composic¢des quimicas do residuo RB e RIM, e, na Tabela 17, os resultados

de massa especifica, perda ao fogo e area especifica dos dois tipos de residuos.

Tabela 16 — Composicdo quimica do residuo de caulim

Amostra % dos elementos presentes
SiO2 Al203 Fe203 TiO2 Outros
RB 51,49 47,39 0,62 0,34 0,09
RIM 45,28 39,97 0,34 0,33 14,08

Fonte: Silva et al. (2024)

Tabela 17 — Resultados obtidos para a massa especifica, perda ao fogo e area especifica

Amostra Massa especifica Perda ao fogo Area especifica
RB 2,626 g/cm3 13,20% 4090 (cm?/g)
RIM 2,631 g/lcm?3 6,30% 3985 (cm?/q)

Fonte: Silva et al. (2024)
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Ademais, para a composi¢do dos concretos e argamassas, utilizou-se o cimento
Portland CPV de alta resisténcia inicial, similar aos cimentos europeus CEM | 52,5 e CEM
I 42,5 R. Optou-se por utilizar este tipo de aglomerante por se tratar de um cimento livre de
adicdes o que permitiria avaliar as reagGes ocorridas com a incorporacdo do residuo de
caulim como material cimenticio suplementar. Ja para a producdo dos concretos e
argamassas de referéncia, foi utilizado o cimento CP I1-F-32, cuja composi¢do possui adi¢éo
de filer calcario, em teor que varia de 6% a 10%.

Devido ao maior consumo de dgua na argamassa modificada, houve a necessidade
de utilizagdo de um aditivo (superplastificante PCE de pega normal) da marca MC-
PowerFlow 310, na dosagem recomendada pelo fornecedor.

A areia utilizada nesta pesquisa € um material padronizado, que satisfaz as condi¢des
especificadas pela NBR 7214 (ABNT, 2015) quanto aos parametros fisico-quimicos e
mineraldgicos. Para o concreto, utilizou-se brita n° zero, devidamente caracterizada para este

fim.

5.2.2 Métodos

Para a avaliacdo da argamassa foram elaboradas duas composic¢des, sendo uma de
referéncia (AR-REF), com trago de 1:1:0,52, confeccionada com cimento Portland do tipo
CP 11-F-32, e uma composicao alternativa com residuo de caulim em substituicdo a 25% do
cimento CPV — (AR-CA25%). Do percentual total de substituicdo, 15% corresponderam ao
RB e 10% ao RIM. Devido ao maior consumo de agua na argamassa elaborada com residuo,
houve a necessidade de utilizagdo de um aditivo superplastificante. Os percentuais de
substituicdo e a relagdo dgua/cimento foram baseadas no trabalho de Silva et al. (2024).

Apbs a elaboracdo da dosagem, as argamassas produzidas tiveram suas propriedades
fisicas e mecanicas testadas, tanto no estado fresco quanto no estado endurecido, de forma a
verificar se 0os compdsitos confeccionados atendiam as especificacfes da NBR 13281-1
(ABNT, 2023). Os ensaios realizados e as normativas brasileiras e internacionais

correspondentes estdo listadas na Tabela 18.
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Tabela 18 — Ensaios realizados nas argamassas

Estado fresco

Ensaio Norma
Consisténcia pelo método da mesa NBR 13276 (ABNT, 2016)
Densidade de massa fresca NBR 13278 (ABNT, 2005)
Reometria por squeeze-flow NBR 15839 (ABNT, 2010)
Estado endurecido
Maodulo de elasticidade dindmico NBR 15630 (ABNT, 2008)
Absorcao de agua por capilaridade NBR 9779 (ABNT, 2012)
Resisténcia a compressao NBR 13279 (ABNT, 2005)
Resisténcia a tracdo na flexao NBR 13279 (ABNT, 2005)
Maodulo de elasticidade estatico NBR 8522-1 (ABNT, 2022)
Densidade de massa endurecida NBR 13280 (ABNT, 2005)
Resisténcia potencial a tracdo NBR 15258 (ABNT, 2021)
Determinacéo da variacdo dimensional NBR 15261 (ABNT, 2005)

Ensaio de durabilidade
ISO 1920-12 (2015) com
Carbonatacéo acelerada adaptacOes
Analise da Microestrutura
Microscopia Eletronica de Varredura

Fonte: Os Autores (2024)

Foram utilizadas 4 amostras, referentes as duas composicdes estudadas, para a
realizacdo de cada uma das analises, a exce¢do do ensaio de carbonatacdo acelerada, para o
qual foram utilizados 2 corpos de prova de cada composi¢cdo, e 0 ensaio de resisténcia
potencial a tracdo, para o qual foi avaliado o comportamento apenas da composicdo AR-
CA25%. Para o ensaio de mddulo de elasticidade, seguiu-se o método ndo destrutivo descrito
pela NBR 15630 (ABNT, 2008). Os corpos de prova analisados foram do tipo cilindrico
10x20 cm. Optou-se por utilizar este tipo de amostra devido a maior area de contato para a
propagacdo das ondas ultrassonicas. Para a determinacdo da velocidade de propagacéo da
onda ultrassonica utilizou-se o Aparelho de Ultrassom Portétil Digital (PUNDIT LAB), com
dois tipos de transdutores, calibrados em 54 kHz e diametro de 50 mm. A calibracdo do
equipamento foi realizada antes de cada ensaio, empregando-se uma barra cilindrica padrédo
(d=50 mm e h=160 mm), e utilizou-se a transmissao direta entre os transdutores.

Para a analise da carbonatacéo acelerada das argamassas, utilizou-se a metodologia
proposta por Ribeiro et al. (2021), baseada na norma europeia 1SO 1920 — 12 (2015) de
durabilidade. Para tanto, foram moldados 2 corpos de prova para cada composi¢éo (AR-REF
e AR-CA25%) em formato prismatico, com dimensdes de 80x80x300 mm. Segundo
Machado (2022), esta forma geométrica é recomendada devido a possibilidade de obtencéo

100



de resultados em diferentes idades, além de evitar a sobreposicdo do fendmeno nas faces
laterais, caso cilindrico. A profundidade de carbonatacdo nas fatias dos prismas foi
determinada com o uso de um paquimetro digital (resolu¢do 0,01 mm), medindo-se 5 pontos
equidistantes para cada lado da secdo, conforme ilustra a Figura 36. O resultado foi
representado pela média das 20 medi¢6es individuais (em milimetros) de cada uma das fatias
analisadas para a argamassa, para a idade de 30, 45, 60, 75, 90 e 120 dias, ap6s o

acondicionamento na camara.
Figura 36 — Esquema das medigGes nas fatias retiradas dos prismas
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Fonte: Os autores, adaptado de Machado (2022)

Por fim, realizou-se a analise da microestrutura dos compositos produzidos por meio
da aplicacdo da Microscopia eletrénica de varredura — MEV. Para essa ultima anélise, foi
utilizado um microscopio eletrénico de varredura por emissao de campo (MEV-FEG) Jeol
JSM7100F com tensdo de aceleracdo de elétrons de 3 e 5 keV nos modos de deteccdo de
elétrons secundarios (SED).

As analises composicionais foram realizadas pela técnica de espectroscopia por
dispersdo de energia (EDS), com um detector de raios-X Oxford Instruments XMax-n 80
acoplado ao microscopio.

No que se refere ao concreto, o traco de referéncia aplicado foi escolhido com base
nas composicdes usualmente utilizadas na regido de Belem/PA/Brasil, para estruturas de
obras residenciais verticais, cuja exigéncia minima de Fck, aos 28 dias de cura, é de 30 MPa.
Na Tabela 19, podem ser observadas as formulacdes e o consumo de material (em massa)
para a producdo dos concretos. Para as composi¢c6es analisadas, foi estipulado um Slump de
10 + 2 cm, 0 que exigiu a incorporacéo do aditivo superplastificante para restringir o aumento

de &gua na relacdo agua/cimento.
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Tabela 19 - Consumo de materiais em (massa) por m3 de concreto

Traco utilizado: 1:1,375:2,375:0,45

Cimento

Nomencla- CPII-F RB RIM Areia Brita  Relacéo
3 3 3 3
tura (kg/m?) (kg/m3) (kg/m3)  (kg/m3)  (kg/m3) alc
REF 450,00 - - 618,00 1068,00 0,45
CON25% 337,50 67,50 45,00 618,00 1068,00 0,45
CONG60% 180,00 225,00 45,00 618,00 1068,00 0,45

Fonte: Os Autores, (2024)

Para a avaliacdo das propriedades fisico-mecanicas do concreto, foram realizados 0s
ensaios de resisténcia a compressao axial (aos 28 dias), conforme recomendacgdes prescritas
na NBR 7215 (ABNT, 2019); absorcdo de agua por capilaridade, de acordo com os
procedimentos estabelecidos na NBR 9779 (ABNT, 2012); resisténcia a tracdo por
compressdo diametral, utilizando NBR 7222 (ABNT, 2011); e modulo de elasticidade,
conforme o que preconiza a NBR 8522 (ABNT, 2017).

5.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos nas analises fisico-mecénicas

realizadas nas argamassas e concretos estudados neste trabalho.

5.3.1 Ensaios no estado fresco
5.3.1.1 Densidade de massa fresca e teor de ar incorporado
A seguir, apresenta-se os resultados obtidos quanto as propriedades das argamassas

no estado fresco. O Grafico da Figura 37 indica os valores auferidos para a densidade de
massa fresca e teor de ar incorporado das argamassas AR-CA25% e AR-REF.
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Figura 37 — Resultados de densidade de massa fresca e teor de ar incorporado
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Fonte: Os Autores, (2024)

Observa-se que a argamassa com residuo de caulim obteve um aumento em sua
massa especifica da ordem de 6,74% em relacdo a argamassa de referéncia. Segundo os
parametros estabelecidos pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023), a composicdo AR-CA25%
pode ser enquadrada na classe DF4, por possuir uma densidade maior que 2000 Kg/ms,

Segundo Azeredo (2012), a densidade de massa fresca esta diretamente relacionada
a quantidade de ar incorporado na mistura. Ainda de acordo com este autor, devido a menor
densidade do ar e maior preenchimento do espaco volumétrico ocupado por ele, 0 aumento
da incorporagdo de ar pode contribuir para a melhoria de algumas caracteristicas das
argamassas tais como: reducdo do modulo de elasticidade, da retragdo, da exsudacédo e da
massa especifica. Essa correlacdo entre densidade de massa fresca e ar incorporado foi
constatado nos resultados aferidos nesta pesquisa, uma vez que a argamassa de referéncia,
com 8% de ar incorporado, obteve uma densidade menor em comparagdo com a composigdo
AR-CA25%, que registrou a incorporacdo de um percentual de 3% de ar. Acredita-se que
este fendmeno ocorreu devido as caracteristicas granulométricas do residuo de caulim, que
por possuir um menor diametro de particulas em rela¢do ao cimento, propicia a diminuigdo

dos espagos vazios na mistura.
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5.3.1.2 Consisténcia pelo método da mesa e Squeeze-flow

A Figura 38 apresenta os resultados obtidos no ensaio de indice de consisténcia das
argamassas produzidas. Observa-se que os valores aferidos foram muito semelhantes, haja
vista que foi utilizado o aditivo superplastificante na composi¢do AR-CA25% com o intuito
de diminuir a relacdo &gua/cimento, uma vez que o residuo de caulim exige maior consumo
de 4gua na mistura devido a sua elevada area especifica. A consisténcia da argamassa se
mostrou bem trabalhavel e com um tempo de endurecimento relativamente adequado para a
sua aplicacdo, levando em torno de 50 minutos para o inicio da pega. No estudo desenvolvido
por Fukui (2017), descreve-se que nas argamassas industrializadas de revestimento, ocorre
um aumento da viscosidade ap6s 60 minutos contados a partir da mistura, com reducédo da

capacidade plastica de manter coesdo do material e de lubrificacdo entre os agregados.

Figura 38 — Resultados da consisténcia da amostra AR-CA25% (a) e AR-REF (b)

(a) AR-CA25% (b) AR-REF

Consisténcia de 22,5 mm
a/lc =0,52

Consisténcia de 23 mm
a/lc =0,51

Fonte: Os Autores, (2024)

Os resultados apresentados na Figura 3 foram corroborados pelo ensaio de Squeeze-
flow, pelo qual foi possivel observar, conforme ilustra o Gréfico da Figura 39, que a
argamassa com residuo de caulim obteve uma deformagdo um pouco maior do que a
argamassa de referéncia, cujo aspecto se mostrou menos pléstico. Para uma forca maxima
de 1000 N, a composicao de referéncia apresentou uma deformacdo média de 3,40 mm,
enquanto para o0 mesmo valor de forca aplicado, a argamassa AR-CA25% alcangou uma
deformacdo meédia de 11,90 mm, ambas com carregamento de 3mm/s. O aspecto mais
enrijecido da composicdo de referéncia pode ser explicado pela ndo utilizacdo de aditivo
superplastificante, que foi aplicado apenas na composi¢do com residuo de caulim.
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Figura 39 — Resultados do Squeeze-flow na amostra AR-REF (a) e AR-CA25% (b)
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Fonte: Os Autores, (2024)

Para os concretos, notou-se 0 mesmo fendmeno observado nas argamassas, €
praticamente ndo ouve alteracdo no Slump, devido ao uso do aditivo, 0 que proporcionou

um material com boa trabalhabilidade até mesmo para a composi¢do com 60% de insercao

de residuo de caulim.

5.3.2 Ensaios no estado endurecido

5.3.2.1 Densidade de massa endurecida

A Tabela 20 ilustra os resultados aferidos no ensaio de densidade de massa
endurecida das duas composicGes de argamassa. Observa-se que ambas as amostras
apresentaram um valor de densidade maior que 1800 kg/ms3, sendo, portanto, enquadradas

na classe DE4, segundo a NBR 13281-1 (ABNT, 2023).
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Tabela 20 — Resultados do ensaio de densidade de massa endurecida

Corpos de prova AR-CA25% AR-REF
CP1 2075 2043
CP2 2137 2045
CP3 2120 2039
Média 2111 2043
Desvio padréao 26,23 2,59
Limite né)kr;]r?]gl)vo DE >1800 DE4 DE4

Fonte: Os Autores, (2024)

Os resultados sdo coerentes com o que foi verificado nos ensaios do estado fresco
(teor de ar incorporado e indice de consciéncia), uma vez que a composicdo AR-CA25%
obteve um valor de massa especifica 3,22% maior que a argamassa de referéncia. Tal fato
esta relacionado ao maior indice de empacotamento das particulas, devido as caracteristicas
morfoldgicas dos gréos de residuo de caulim, que geraram um efeito filer, atuando como
preenchedores dos espacos vazios e diminuindo a porosidade do material, conforme descrito
por Lopes (2019).

5.3.2.2 Resisténcia a compressao

O Gréfico da Figura 40 ilustra a evolucdo da resisténcia a compressao, ao longo do
tempo, para as argamassas analisadas nesta pesquisa. Observa-se que, na idade inicial (1° dia
de cura), a composicdo AR-CA25% apresentava um valor inferior ao da argamassa de
referéncia, equivalente a 27,44%. No entanto, a partir do 3° dia, os valores das duas amostras
se equipararam e, a partir do 7° dia, a composicdo AR-CA25% ultrapassou a resisténcia
obtida pela AR-REF. Essa inversdo de cenario ocorreu devido a acao pozolanica do residuo
de caulim, cujos efeitos se mostraram mais efetivos que os da adi¢do presente no cimento
comercial CP-11-F-32. Aos 28 dias de cura, a composicdo AR-CA25% alcangou a resisténcia
de 33 MPa, 12,42% maior que para a argamassa de referéncia.
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Figura 40 — Evolucdo da resisténcia a compressdo das argamassas ao longo do tempo
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Fonte: Os Autores, (2024)

Os resultados registrados relacionam-se diretamente a maior densidade observada na
argamassa com residuo de caulim. A diminuicdo da porosidade do material contribuiu para
a manutencdo de um compdsito com comportamento mais rigido. Este achado esta de acordo
com o que foi detectado no trabalho de Silva et al. (2021), pelo qual foi verificado que, a
partir do 3° dia de cura, 0s compadsitos produzidos com caulim apresentam picos de etringita,
com posterior incremento da formacéo de portlandita. Apds o 7° dia, ocorreu 0 aumento do
pico de hemicarboaluminato, com reducdo da formacdo de monocarboaluminato. Os autores
destacaram que este comportamento indica que os cimentos produzidos com adigcfes de
residuo de caulim tém a mesma capacidade de formar produtos hidratados que fontes mais
puras como 0 cimento. As argamassas por eles produzidas obtiveram comportamento
semelhante ao que foi verificado na presente pesquisa, com compositos que obtiveram um
desempenho superior ao da argamassa de referéncia, chegando a 41,8 MPa, aos 28 dias de
cura. Outros autores, como Arruda Jr et al. (2023), também obtiveram resultados similares,
com argamassas modificadas que registraram uma resisténcia de 57 MPa aos 28 dias.
Todavia, neste ultimo caso, a principal dificuldade apontada pelos autores para o uso do
residuo de caulim em argamassas foi a baixa resisténcia apresentada nas primeiras idades de
cura, haja vista que o melhor desempenho frente a argamassa de referéncia so veio a ocorrer
a partir do 7° dia.

Para os concretos produzidos neste trabalho, notou-se um comportamento

semelhante aos das argamassas, conforme pode ser observado no Gréafico da Figura 41, a
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seguir. Todavia, para este caso, analisou-se a resisténcia apenas para a idade de 28 dias, ja
que é a partir desta data que a acdo do residuo de caulim se mostra mais evidente devido a
acao pozolanica e efeito filer gerados no compdsito com o passar do tempo. Pela anlise dos
valores, verifica-se que a composi¢do de cimento com até 25% de residuo de caulim
apresenta um valor de resisténcia superior ao do cimento CPII-2-F, alcan¢ando 45,82 MPa
aos 28 dias de cura. Todavia, para a composicdo com 60% de inser¢do de residuo, foi
possivel observar uma reducdo nesta propriedade em relacdo ao cimento de referéncia da
ordem de 26%, fato este que ja havia sido indicado no trabalho de Silva et al. (2024). Este
decréscimo na resisténcia para composi¢cdes com mais de 50% de residuo de caulim se deve
ao enrijecimento da mistura, provocado pelo aspecto argiloso do material que possui uma
pega mais rapida, o que dificulta o processo de adensamento do concreto, mesmo com 0 uso
de aditivo. Todavia, ainda assim, o cimento produzido com 60% de residuo de caulim €
suficiente para a confeccdo de um concreto estrutural com mais de 30 MPa aos 28 dias,

atendendo aos parametros comerciais vigentes.

Figura 41 — Resisténcia & compressdo dos concretos aos 28 dias de cura

w Py £y [%a)
53] o (%3] o

w
o

= = )
o v o

Resisténcia & compressio aos 28 dias (MPa)
N
wu

wu

REF CON25% CONBO0%

Fonte: Os Autores, (2024)

5.3.2.3 Resisténcia a tragdo na flexao

No Gréfico da Figura 42 ¢é possivel observar os resultados da evolucao da resisténcia
a tracdo na flexdo das argamassas, ao longo dos dias. Verificou-se um comportamento
inverso ao apresentado nos resultados do ensaio de resisténcia a compressao. Neste caso, a

composi¢do com residuo de caulim obteve uma resisténcia inferior ao da AR-REF, até o 3°
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dia de cura. A partir do 7° dia houve um aumento nos valores registrados pela AR-CA25%,
que ultrapassou o0s resultados apresentados pela argamassa de referéncia. Aos 28 dias de
cura, a composicdo AR-REF obteve uma resisténcia de 5,04 MPa, 9,33% maior que a

argamassa com residuo de caulim.

Figura 42 — Evolucdo da resisténcia a tracao na flexdo das argamassas ao longo do tempo
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Fonte: Os Autores, (2024)

Segundo os parametros estabelecidos pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023), as duas
argamassas produzidas nesta pesquisa se enquadram na classe R4, por terem resisténcia a
tracdo na flexdo, aos 28 dias, superior a 3 MPa. Tais resultados estdo de acordo com o que
foi registrado em trabalhos anteriores, como o de Azeredo (2012), que observou que a
argamassa produzida com cal e residuo de caulim apresentou uma diminuicao na resisténcia
a tracdo na flexdo diretamente proporcional ao teor de residuo incorporado, sendo que o
melhor resultado obtido foi para a composi¢do com incremento de 10% de caulim.

Como destacam Silva e Picango (2023), existem poucos estudos que tem se
preocupado em avaliar a resisténcia a tracdo na flexdo das argamassas, sendo escassa a
literatura que trata sobre o tema. Todavia, na revisao sistematica realizada por estes autores,
foi verificado que, dependo do tratamento empregado no residuo de caulim e do percentual
incorporado a mistura, as argamassas produzidas com este material podem apresentar
resultados superiores aos da argamassa contendo apenas cimento Portland.

Semelhantemente ao que ocorreu nas argamassas, 0S concretos com cimento
composto por residuo de caulim avaliados nesta pesquisa também apresentaram, aos 28 dias

de cura, um pequeno decrescimo na resisténcia a tragdo por compressao diametral, conforme
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pode ser observado no Gréafico da Figura 43. Todavia, é importante destacar aqui que esta
reducdo foi minima, principalmente para a composi¢do de cimento com 25% de adicéo.

Figura 43 — Resisténcia a tracdo por compressao diametral dos concretos aos 28 dias
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Fonte: Os Autores, (2024)

5.3.2.4 Mddulo de elasticidade dinamico e estatico

Os Gréficos das Figuras 44 e 45 ilustram os resultados obtidos nos ensaios de modulo
de elasticidade dinamico e mddulo de elasticidade estatico, respectivamente. Observa-se que
nos dois casos foi diagnosticado um maddulo superior para a amostra AR-REF, no primeiro
ensaio a diferenca verificada entre a argamassa de referéncia e a composi¢do com residuo
de caulim € praticamente insignificante (0,75%), enquanto para 0 mddulo de elasticidade
estatico observou-se uma diferenca de 7,09%.
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Figura 44 — Modulo de elasticidade dindmico das argamassas aos 28 dias de cura
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Fonte: Os Autores, (2024)

Figura 45 — Mddulo de elasticidade estatico das argamassas aos 28 dias de cura
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Fonte: Os Autores, (2024)

Os resultados aferidos demonstram que as duas argamassas estudadas apresentaram
elevada rigidez, o que pode ocasionar problemas futuros, comprometendo a durabilidade do
revestimento, devido a formacédo de fissuras. Segundo Marques et al. (2019), o estudo da
deformabilidade de argamassas de revestimento é essencial para a minimizagao de uma das
anomalias mais frequentes nas fachadas de edificios: o aparecimento e a propagacgdo de
fissuras. Estas fissuras ocorrem devido a tensdes internas na argamassa de revestimento, em
consequéncia de deslocamentos impostos pela estrutura de suporte subjacente.
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A NBR 13281-1 (ABNT, 2023) estabelece os valores méximos para o modulo de
elasticidade dindmico de argamassas utilizadas em revestimento. Os resultados aferidos
pelas composicdes analisadas nesta pesquisa encontram-se acima do limite de 14 GPa
estabelecido no referido documento normativo. Todavia, é importante destacar aqui que o
maodulo de elasticidade se relaciona diretamente a resisténcia mecanica dos compositos, que
por sua vez estdo atrelados ao valor adotado para a relacdo &gua/cimento. Portanto, o
resultado obtido se encontra dentro do esperado, tendo em vista o traco utilizado. Todavia,
é importante destacar que o ponto a ser analisado € que, em comparagdo a argamassa de
referéncia, para a mesma relacdo agua/aglomerante, ndo houve diferenca significativa no
valor aferido, o que demonstra que o cimento com residuo de caulim ndo se mostra como
um fator negativo para a alteracédo desta propriedade.

Dito isso, € possivel inferir que com o0 aumento da relagdo agua/cimento, ou aumento
da quantidade de cimento com residuo de caulim (com fixacdo deste indice e maior insercdo
de aditivo), seria possivel obter uma argamassa com maior capacidade de deformabilidade.
Na literatura sobre o assunto, ndo foram encontrados trabalhos que avaliassem o
comportamento das argamassas produzidas com residuo de caulim por meio da aplicacao do
ensaio de médulo de elasticidade dindmico e/ou estatico, existindo uma grande lacuna de
conhecimento nesta area. Neste sentido, este trabalho buscou testar a hip6tese descrita acima,
a partir da avaliacdo do mddulo de elasticidade de concretos produzidos com diferentes
proporcBes de incorporacdo de residuo de caulim. No Gréafico da Figura 46 é possivel

observar os resultados obtidos.

Figura 46 — Modulo de elasticidade estatico dos concretos aos 28 dias de cura
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Fonte: Os Autores, (2024)
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Pelos resultados demonstrados no grafico acima, é possivel constatar que 0 aumento
da quantidade de cimento com residuo de caulim, com fixacdo da relacdo adgua/cimento e
aumento do uso de aditivo, permite que sejam criados compaositos com menor médulo de
elasticidade, e isto é verificado na composi¢do com 60% de residuo de caulim. Desta forma,
é possivel afirmar que o aumento da deformabilidade do material estad diretamente
relacionado com a quantidade de residuo incorporado e com o traco utilizado. No caso da
composicdo com 25% de adicGes de residuo de caulim, observa-se que praticamente nédo
houve alteracdo de resultado, corroborando os resultados verificados nas argamassas, 0 que
comprova que para um teor de até 25% de incorporacdo deste material ndo ha alteragdes
significativas no modulo de elasticidade dos concretos e argamassas.

5.3.2.5 Absorcdo de agua por capilaridade

O Grafico da Figura 47 ilustra os resultados do ensaio de absorcdo de agua por
capilaridade das argamassas. Nesta imagem, é possivel observar a evolucéo, no decorrer do
tempo, do indice de absorcdo das amostras. Ao final do processo, a argamassa AR-CA25%
obteve um indice de 2,43 kg/m2 enquanto a composi¢do de referéncia registrou um valor de
6,16 kg/m2. Segundo os critérios estabelecidos pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023), a
argamassa com residuo de caulim se enquadra na classe W6 por ter um indice de absorcao
menor que 2,5 kg/m?, e a amostra AR-REF se encaixa na classe W3, com absor¢dao menor
que 7 kg/mz2.
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Figura 47 — Absorcédo de &gua por capilaridade das argamassas

AR-REF —#—AR-CA25%

= 2 F2
9 wm v
S S o

=
=N
=

= =2 =
[ L7 -
S S o

Absorcao de agua por capilaridade (g/cm?)
_(D (=)
= g

0,00
Oh 3h 6h 24h 48h T2h

Tempo (horas)

Fonte: Os Autores, (2024)

Os resultados estdo em consonancia com o que foi apresentado nos ensaios
anteriores, tanto no estado fresco quanto no estado endurecido. A composi¢cdo com residuo
de caulim obteve uma menor incorporacdo de ar, 0 que gerou uma densidade mais elevada
e maior resisténcia mecénica. O menor nuimero de vazios, decorrente do eficiente
empacotamento das particulas do residuo de caulim produziu uma argamassa com menor
porosidade e, portanto, com menor permeabilidade quando comparada a argamassa de
referéncia. Os efeitos desse menor indice de absorcao vao ser mais bem explicados a partir
dos resultados obtidos no ensaio de carbonatacéo acelerada, que sera descrito mais adiante.

Ademais, ressalta-se que os resultados aferidos no ensaio de absor¢do por
capilaridade diferem do que foi encontrado nos trabalhos de outros autores que produziram
argamassa a base de cal, com residuo de caulim. Azeredo (2012) comenta, em seu estudo,
que o indice de absorcdo das argamassas crescia de maneira diretamente proporcional a
quantidade de residuo de caulim incorporada a mistura. Este autor explica que, por este
subproduto apresentar uma granulometria muito fina, era necessaria uma relacdo
agua/cimento mais elevada. Neste sentido, 0 maior volume de agua aplicado a argamassa,
quando evaporado, por meio do processo de cura do cimento, deixava vazios na amostra,
cujos espacos eram entéo preenchidos durante o ensaio de absor¢éo de agua por capilaridade.

Os concretos analisados nesta pesquisa também apresentaram resultado similar aos
das argamassas, demonstrando que o cimento com residuo de caulim é capaz de provocar o
refinamento dos poros do concreto, proporcionando uma menor permeabilidade. Este efeito

é decorrente do efeito filer, provocado pelo uso do residuo que apresenta uma granulometria
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mais fina que o cimento CPII-F-32. No Grafico da Figura 48, é possivel observar os
resultados aferidos neste ensaio para as trés composicdes estudadas. Um fato interessante é
que a composicdo com 60% de insercdo de residuo apresentou uma absorcdo bem
semelhante a composi¢do com 25%, mesmo tendo uma grande diferenca no percentual de
residuo aplicado no cimento. Este fato € corroborado pelos resultados de resisténcia
mecanica, pelos quais foi possivel constatar que um cimento composto com 60% de residuo
de caulim em substituicdo ao cimento composto comercial é capaz de proporcionar um
aglomerante que alcancga a resisténcia a compressdo indicada para uso em obras estruturais.
Tais resultados demonstram que a propriedade pozolanica do residuo de caulim tratado
termicamente proporciona ao ligante a capacidade de reagir com o hidréxido de célcio,
gerado pela hidratacdo do cimento, para produzir hidratos semelhantes ao do cimento
hidratado, responsavel por desenvolver a resisténcia mecanica e contribuir para a qualidade
do produto cimenticio pelo adensamento da matriz aglutinante, selando os poros e reduzindo

0 atague de agentes externos.

Figura 48 — Absorcdo de agua por capilaridade dos concretos
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Fonte: Os Autores, (2024)

5.3.2.6 Determinacéo da variagéo dimensional

Os Graficos das Figuras 49 e 50 apresentam os resultados da variagdo dimensional

das argamassas em termos percentuais e em milimetros por metros, respectivamente.
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Figura 49 — Variacdo dimensional das argamassas em %
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Figura 50 — Variagdo dimensional das argamassas em mm/m
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Ao analisar os resultados, verifica-se que as duas composicdes se enquadram na
classificacdo VD4 da NBR 13281-1 (ABNT, 2023), por apresentarem uma retragcdo
dimensional menor que 70 mm/m. No entanto, observa-se que a argamassa com residuo de
caulim obteve uma menor variacdo dimensional em massa em relacdo a argamassa de

referéncia da ordem de 36,58%. Segundo Ruivo (2021), este fenbmeno se deve a perda de
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agua por evaporacdo, tendo em vista que ndo ha perda de material durante a realizacao deste
tipo de ensaio.

Os resultados apresentados estdo coerentes com a literatura que trata sobre o assunto,
uma vez que 0s compostos cimenticios podem apresentar expansdo durante a fase plastica,
devido ao calor de hidratagdo que € liberado durante o processo quimico de reacdo do
cimento. Porém, posteriormente, estes compositos estdo sujeitos a contragdo por retracao
autogena, cujos efeitos podem influenciar na formacéo de fissuras no material. Por isso, este
fendmeno deve ser evitado ao maximo. Ao avaliar os dados do presente estudo, verifica-se
que os resultados estdo dentro do que se espera para que um material ndo tenha sua
durabilidade comprometida, haja vista que os valores de perda de massa e retracdo estdo bem
abaixo do que foi encontrado nos estudos de autores como Zanotti et al. (2017), que
investigaram argamassas de reparo compostas por uma matriz geopolimérica a base de

metacaulim, cuja solug&o ativadora foi composta por hidroxido de sédio e silicato de sodio.

5.3.2.7 Resisténcia potencial a tracao

O Graéfico da Figura 51 ilustra os resultados obtidos para a resisténcia potencial a
tracdo superficial da argamassa com residuo de caulim. As linhas do grafico representam os
limites normativos estipulados pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023) para a classificacdo das
argamassas. Tomando como base estes quesitos, observa-se que a composi¢cdo AR-CA25%
obteve um valor de resisténcia pelo qual este compdsito pode ser enquadrado em qualquer
um dos 3 tipos constantes na referida norma, estando mais préximo da classificacdo RS3, ja
que a média de resisténcia obtida ultrapassa os 0,50 MPa estipulados pela norma.
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Figura 51 — Resisténcia potencial a tracéo superficial das argamassas
3

0,73
0,61
0,56
0.51 0,47 0,47
I I I 0’4

= Resisténcia obtida pelas AR-CA25% Classe RS1 - Ri>0,20
e Classe RS2 - Ri >0,30 e Classe RS3 - Ri>0,50

o
w

0,2

0,1

Resisténcia potencial a tracdo superficial (MPa)

Fonte: Os Autores, (2024)

A Figura 52 ilustra o tipo de ruptura obtido pela argamassa em relacédo ao substrato.
Observa-se que nos pontos 1, 4, 9, 8 e 10 a ruptura se deu na interface da argamassa,
enquanto nos locais 2, 3, 5, 6 e 7 0 rompimento ocorreu na interface substrato/argamassa.
Em relacdo a este topico, a NBR 15258 (ABNT, 2021) apresenta 6 possiveis tipos de ruptura,
sendo que quando o rompimento se da na interface argamassa/substrato, o valor de
resisténcia de aderéncia a tracdo € igual ao valor obtido no ensaio. Nas demais formas de
ruptura, a resisténcia de aderéncia é maior do que o valor obtido no ensaio. Nestes casos, 0
resultado obtido no ensaio deve ser apresentado, procedido pelo sinal maior que (>),
conforme ilustrado na Tabela 21, a seguir, que também apresenta o tipo de aderéncia
superficial encontrado nas argamassas. Neste sentido, verificou-se que a AR-CA25% possui
aderéncia do tipo B, ja que a ruptura se deu na superficie do revestimento, onde partes da
argamassa foram arrancadas.

A forma de ruptura é um aspecto tdo importante quanto o valor da resisténcia de
aderéncia obtido. Segundo Carasek (2010), quando a ruptura € coesiva, ou seja, ocorre no
interior da argamassa ou do substrato, os valores s&0 menos preocupantes, a menos que
sejam demasiadamente baixos. Todavia, quando a ruptura é adesiva, ou seja, ocorre nas
interfaces, € indispensavel que os valores de resisténcia sejam mais elevados, pois, neste
caso, o potencial de ocorréncia de manifestacfes patoldgicas futuras € maior. Neste sentido,

constata-se que os resultados obtidos nesta pesquisa sdo satisfatérios, tendo em vista que,
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apesar de a ruptura de 50% dos corpos de prova ter se dado na interface substrato/argamassa,

os valores em MPa estdo acima do que a norma estabelece.

Figura 52 — Formas de ruptura da argamassa — vista superior em (a) e vista frontal em (b)
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Fonte: Os Autores (2024)

Tabela 21 — Tipos de aderéncia superfinal da argamassa

Resisténcia po-

N° da perfura- tencial de aderéncia a Tipo de aderéncia superficial segundo a clas-
¢ao tracao ao substrato sificagdo da NBR 15258 (ABNT, 2021)
(MPa)
1 > 0,53 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
2 0,58 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
3 0,33 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
4 >0,51 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
5 0,47 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
6 0,47 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
7 0,40 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
8 > 0,56 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
9 >0,73 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento
10 > 0,61 Tipo B — ruptura da superficie do revestimento

Fonte: Os Autores (2024)
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5.4 CARBONATAGAO ACELERADA

As Figuras 53a e 53b ilustram o comparativo visual do mecanismo de carbonatagéo
verificado nas amostras, aos 30 e 120 dias de cura, respectivamente. O Grafico da Figura 54
apresenta os resultados de carbonatacdo acelerada obtidos para a argamassa AR-REF e AR-
CA25%, aos 30, 45, 60, 75, 90 e 120 dias de submissdo ao processo.

Figura 53 — Carbonatacgéo verificada nas argamassas aos 30 dias (a) e 120 dias (b)
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Fonte: Os Autores (2024)

Figura 54 — Evolucgéo do processo de carbonatagdo nas argamassas ao longo do tempo
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Por meio da analise dos resultados apresentados, observa-se que o fenbmeno da
carbonatacédo acelerada tomou proporcdes distintas nas argamassas analisadas. A amostra
AR-CA25% assumiu menor profundidade de carbonatacédo ao final de cada uma das leituras,
ao longo dos 120 dias de avaliacdo, em relacdo a argamassa AR-REF. Todavia, a diferenca
verificada foi muito pequena, indicando que para um percentual de até 25% de substituicdo
de cimento por residuo de caulim, ndo € verificada alteracdo significativa das propriedades
das argamassas.

E valido destacar aqui que a carbonatacio é um processo considerado benéfico para
as propriedades mecéanicas de compositos comuns a base de cimento Portland. Este
fendmeno é considerado prejudicial apenas para o concreto armado, devido a reducdo da
alcalinidade da solucdo de poros para a cobertura de concreto, que é considerada uma
degradacdo quimica em relacdo a estrutura de barras de aco do concreto armado. Neste
sentido, autores como Arruda et al. (2023) verificaram que o uso do residuo de caulim foi
prejudicial, ao longo do tempo, para a durabilidade das estruturas de concreto fabricadas
com este material.

Todavia, para 0 caso das argamassas, é interessante uma maior profundidade de
carbonatacdo, principalmente nas primeiras idades, j& que quando o gas carbonico (CO2)
penetra no interior dos poros, o contato com a agua produz gas carbdnico (H.CO3), e este
composto ao reagir, com o hidréxido de célcio, produz carbonato de célcio (CaCOs),
responsavel por diminuir a porosidade e aumentar a resisténcia mecanica nas primeiras
idades dos materiais cimenticios (ARRUDA Jr e BARATA, 2022).

Os resultados aferidos nesta pesquisa se mostram satisfatérios, tendo em vista que
praticamente ndo houve variabilidade dos valores encontrados para ambas as amostras

analisadas.

5.5. MICROESTRUTURA
5.5.1 Microestrutura eletrénica de varredura - MEV

Nas Figuras 55a e 55b, sdo apresentadas as morfologias dos produtos de hidratagdo
da argamassa AR-CA25% e AR-REF, respectivamente, na idade de 90 dias. E possivel
constatar nas imagens de MEV, semelhantemente ao que foi detectado por Arruda Jr e Barata
(2022), nos dois tipos de composicao de argamassa, a presenca de silicato hidratado de calcio
(C-S-H do tipo 1), caracterizado como um material fibroso, formado a partir da superficie
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dos grdos de cimento, hidroxido de célcio (CH) e, etringita (AFT), cristal proveniente do
processo de hidratacdo do cimento. A principal diferenca detectada entre ambas as
composicdes foi a presenca da metacaulinita (MC), observada na amostra AR-CA25%, uma
espécie de silica amorfa, obtida a partir da calcinagéo do residuo de caulim, cujo mecanismo
de acdo é responsavel por gerar a reacdo pozolanica que propicia o aumento da resisténcia
mecénica do material, conforme observado nos resultados destacados anteriormente nesta
pesquisa.

Nas imagens descritas, também & possivel observar a microestrutura da composi¢édo
AR-CA25% (c) e AR-REF (d), respectivamente. Verifica-se na imagem da argamassa de
referéncia a presenca de microporos (P2) e formagéo de pequenas fissuras (P1). A presenga
dessas estruturas corrobora os resultados verificados nos ensaios de resisténcia mecanica e
carbonatacdo acelerada das argamassas. Acredita-se que a utilizacdo, em conjunto, do
residuo de caulim, tanto em sua forma calcinada, como na forma in natura (apenas moido),
tenha proporcionado tanto uma agdo pozolanica quanto um efeito filer, respectivamente,
contribuindo para a otimizacdo das propriedades mecanicas das argamassas produzidas,

conforme destacado no trabalho de Silva et al (2023).
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Figura 55 — Microestrutura da composicdo AR-CA25% em (a;c) e composicdo AR-REF

em (b;d)
@ (b)

x15,000

10pm CRTI
SEM WD 6. 7mm

Fonte: Os Autores (2024)

5.6 CONCLUSOES

A presente pesquisa alcangcou o objetivo inicial a que se prop@s, conseguindo
demonstrar que a argamassa produzida com cimento composto por 25% de residuo de caulim
possui viabilidade técnica para aplicagdo como revestimento de paredes e tetos, atendendo
aos requisitos estipulados pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023). Além disso, também foi
constatada a possibilidade de aplicacdo do cimento composto por até 60% de residuo de
caulim para fabricacdo de concreto, atendendo as especificacbes normativas brasileiras
necessarias para aplicagdo em obras estruturais.

A utilizacéo do residuo de caulim como adigdo mineral aplicada ao cimento Portland,
para a producdo de compdsitos cimenticios, apresenta-se como uma alternativa promissora
para atender a necessidade da industria cimenteira em diminuir os impactos causados pela
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emissdo de dioxido de carbono lancado na atmosfera, decorrente do processo de produgéo

do cimento. Além disso, a presente pesquisa indicou uma possibilidade para o

reaproveitamento do residuo gerado pelas industrias de beneficiamento de caulim da regido

amazonica, contribuindo assim para a economia circular deste material. As principais

constatacOes obtidas neste trabalho estdo descritas a seguir:

O residuo de caulim se mostrou tecnicamente viavel para a utilizagdo como
composicao pozolanica, quando calcinado a 600 °C, apresentando um material com
alta concentracdo de caulinita, além do bom desempenho como material carbonatico,
na forma in natura (passando apenas pelo processo de moagem), devido ao efeito
filer, decorrente da elevada area especifica de suas particulas;

Em paralelo, verificou-se que a utilizacdo do cimento com 25% de caulim (15%
calcinado e 10% na sua forma in natura), proporcionou melhorias na maioria das
propriedades da argamassa avaliada nesta pesquisa como: maior resisténcia a
compressdo, menor indice de vazios e menor de absorcao de agua por capilaridade.
De fato, a argamassa produzida atendeu aos requisitos estipulados pela normativa
brasileira para a utilizagdo como revestimento de paredes e tetos.

Ao realizar o cruzamento dos resultados do ensaio de moédulo de elasticidade
dindmico e variacdo dimensional para saber em qual tipo a argamassa se encaixaria,
segundo a classificacdo da NBR 13281-1 (ABNT, 2023), observou-se que a
argamassa com residuo de caulim poderia se enquadrar na classe ARV-I - argamassa
inorganica indicada para o revestimento interno de qualquer edificacéo e externo de
edificacbes com altura total de até 10 m do nivel médio da rua da fachada principal -
desde que feitas as devidas adequacbes para reducdo do modulo de elasticidade
dindmico até um valor igual ou inferior a 14 GPa.

A utilizacdo de até 60% de residuo de caulim (50% calcinado e 10% na sua forma in
natura) se mostrou tecnicamente viavel para a produgdo de um cimento composto
por pozolana e filer, capaz de proporcionar a criagdo de concreto estrutural que
atende aos requisitos minimos necessarios para ser utilizado em obras estruturais.

O cimento composto por adi¢cbes minerais de residuo de caulim do tipo filer e
pozolana trata-se de uma inovagdo no campo da industria cimenteira e construgdo
civil, haja vista que, até o presente momento, ndo existem cimentos com este tipo de

composic¢ao comercializados no Brasil ou no exterior. Ademais, foi demonstrado que
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é possivel utilizar uma elevada quantidade de residuo em substituicdo ao clinquer,

para um percentual de até 60%.

De forma geral, os resultados obtidos nesta pesquisa foram satisfatorios, uma vez que
se indicou a possibilidade de reaproveitamento do residuo de caulim para a produgao de um
novo cimento composto, indicado para a utilizagdo em diferentes compositos cimenticios, o
que pode gerar beneficios ndo s6 ambientais, mas também econémicos, tanto para a industria
cimenteira quanto para a empresa geradora do residuo. Neste sentido, sugere-se 0
desenvolvimento de novos estudos que visem avaliar a viabilidade logistica e econémica da

producdo de argamassas e concretos produzidos com este novo tipo de cimento.
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CAPITULO

6 CONCLUSOES GERAIS

O presente trabalho alcangou o objetivo geral a que se propds, uma vez que conseguiu
realizar uma analise sobre a viabilidade técnica do uso de residuo de caulim como substituto
parcial do cimento Portland comum para a producdo de argamassa de revestimento e de
concretos de uso estrutural.

Constatou-se que o residuo de caulim pode ser utilizado como adi¢cdo mineral sob
duas formas, possuindo caracteristicas de uma adi¢do do tipo filer apds passar por um
processo de pré-beneficiamento (moagem, ao passo que, quando calcinado a 600°C, com
posterior moagem, obtém propriedades condizentes com os requisitos estipulados pela NBR
12653 (ABNT, 2014) para ser considerado como adigdo pozolanica.

Verificou-se que a utilizacdo de 25% de caulim (15% calcinado e moido e, 10%
apenas moido), proporcionou melhorias na maioria das propriedades da argamassa avaliada
nesta pesquisa tais como: maior resisténcia a compressao, menor indice de vazios e menor
de absorcdo de agua por capilaridade. A argamassa produzida atendeu aos requisitos
estipulados pela NBR 13281-1 (ABNT, 2023) para a utilizacdo como revestimento de
paredes e tetos, necessitando, no entanto, adequacdes para reducdo do modulo de
elasticidade dinamico até um valor igual ou inferior a 14 GPa. Do mesmo modo, a utilizacédo
de até 60% de residuo de caulim (50% calcinado e 10% na sua forma in natura) se mostrou
tecnicamente viavel para a producdo de um cimento composto por pozolana e filer, para a
producdo de concreto estrutural que atende aos requisitos minimos necessarios para ser
utilizado em obras estruturais.

A utilizacdo deste residuo, para a producdo de um cimento composto, pode gerar
enormes beneficios ambientais, reduzindo impactos decorrentes da producdo do clinquer,
bem como, sendo alternativa viavel para a logistica reversa deste subproduto, uma vez que

as empresas geradoras ainda ndo possuem forma de reaproveitamento para este material.

128



