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RESUMO

O processo de fabricacdo do cimento Portland ¢é responsavel por aproximadamente 7%
das emissdes totais de CO, no mundo. Para minimizar os impactos ambientais deste, as
industrias cimenteiras vém adotando algumas medidas mitigadoras, como a incorporagao de
adi¢des minerais em substituicao parcial ao clinquer. Os residuos dregs e grits gerados durante
a producdo da celulose, constituidos principalmente por 6xido de cdlcio, podem ser uma
alternativa de material suplementar na producao de materiais de base cimenticia. Nesse sentido,
o presente estudo tem como objetivo analisar o efeito do uso dos residuos dregs e grits como
adi¢dao mineral na produ¢do de matrizes cimenticias. Para isto, os residuos foram moidos para
obtencdo de particulas inferiores a 75 um, granulometria similar ao cimento Portland. A
avaliacdo do potencial de uso dos residuos foi feita pela substituicdo parcial do cimento em
teores de 0%, 5%, 10%, 20% e 30% em massa por dregs ou grits na producdo de pastas e
argamassas. No estudo em pasta, foi constatada a influéncia destes na cinética de hidratagao,
hidratos formados. Pastas com 20 ¢ 30% de dregs, apresentaram um periodo de inducao
superior a de referéncia, enquanto os grits em teores superiores a 10% tiveram o periodo de
inducdo reduzido. Foram verificados hidratos tipicos da hidratacdo do cimento Portland, CSH,
CH, etringita, monossulfoaluminato e carbonato de célcio, além da pirssonita (exceto para o
teor de 5%) e do silicato de magnésio hidratado (M-S-H) nas pastas com 10, 20 e 30% de dregs.
Os resultados mostraram que o uso de grits promoveu um aumento no indice de consisténcia
das argamassas. Em termos de resisténcia a compressao, a substituicdo do cimento por ambos
residuos em diferentes teores, proporcionou uma redugao das propriedades mecanicas devido
ao efeito de dilui¢do, no entanto ainda foi possivel obter resisténcias de 25MPa substituindo em

até 34% de cimento por dregs ou grits aos 28 dias.

Palavras-chave: dregs, grits, residuo, adi¢do mineral, cimento Portland.



ABSTRACT

The Portland cement manufacturing process accounts for approximately 7% of total
CO> emissions worldwide. To minimize its environmental impacts, cement industries have
been adopting some mitigating measures, such as the incorporation of mineral additions in
partial replacement to clinker. The waste dregs and grits generated during the production of
cellulose, consisting mainly of calcium oxide, can be an alternative of supplementary material
in the production of cementitious materials. In this sense, the present study aims to analyze the
effect of the use of dregs and grits residues as mineral addition in the production of cementitious
matrices. For this, the residues were ground to obtain particles lower than 75 um, granulometry
similar to Portland cement. The evaluation of the potential use of the residues was made by
partially replacing the cement in levels of 0%,5%,10%,20% and 30% by mass by dregs or grits
in the production of pastes and mortars. In the paste study, the influence of these on the kinetics
of hydration, carbohydrates formed, was observed. Pastes with 20 and 30% dregs had a higher
induction period than the reference, while grits in levels higher than 10% had a reduced
induction period. Typical hydrates of Portland cement, CSH, CH, ettringite,
monosulfoaluminate and calcium carbonate were verified, in addition to pirssonite (except for
the content of 5%) and hydrated magnesium silicate (M-S-H) in pastes with 10, 20 and 30%
dregs. The results showed that the use of grits promoted an increase in the consistency index of
mortars. And in terms of compressive strength, the substitution of cement by both residues at
different levels, provided a reduction in mechanical properties due to the dilution effect,
however it was still possible to obtain resistances of 25MPa replacing in up to 34% of cement

with dregs or grits at 28 days.

Keywords: dregs, grits, residue, supplementary cementitious material, cement Portland.
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1 INTRODUCAO

Os impactos sociais € ambientais acarretados pela emissao de gases de efeito estufa,
principalmente o didxido de carbono (COy), interferem diretamente no equilibrio do planeta
afetando a qualidade de vida nele existente. Segundo o relatério de mudangas climaticas
divulgado pelo IPCC (2021) a temperatura global da superficie terrestre foi 1,09°C maior no
periodo de 2011 a 2020 se comparado ao periodo de 1850 a 1900. Em todos os cendrios
avaliados pelo IPCC, estima-se a antecipagao da elevacao da temperatura global da superficie
terrestre em 1,5°C em aproximadamente 10 anos.

No entanto, o cenario pode ser ainda mais devastador, de acordo com o relatério de
mitigacdo das mudancas climaticas (IPCC, 2022). Para limitar o aquecimento global em 1,5°C,
as emissoes de gases de efeito estufa devem ser reduzidas em pelo menos 43% até 2030.

A emissao mundial de CO; alcangou 36 bilhdes de toneladas em 2021 (IEA, 2022),
sendo a industria cimenteira responsavel por aproximadamente 7% dessas emissdes (SNIC,
2019) na qual cerca de 36% correspondem a queima de combustiveis, 63% ao processo de
calcinagdo e, a porcentagem remanescente ao consumo de energia elétrica na produgdo do
cimento (SNIC, 2019).

Em virtude do aumento da demanda por infraestrutura nos paises em desenvolvimento,
pressupde-se um acréscimo significativo no consumo mundial de cimento. No Brasil, em 2021,
a venda de cimento atingiu a marca de 64,7 milhdes de toneladas SNIC (2022). Num cenario
de baixa demanda, estima-se que a producao brasileira ultrapasse 80 milhdes de toneladas de
cimento Portland em 2030 (SNIC, 2019).

Visando limitar o acréscimo da temperatura neste século a menos de 1,5°C, ha um
esfor¢o global para a reducdo da emissdo de CO; pelas industrias cimenteiras em 20% por
tonelada de cimento de 2020 até 2030 se comparado aos niveis atuais (GCCA, 2021), por meio
de diretrizes para a mitigagdo das emissoes de CO> de forma a tornar sustentavel o processo de
fabricagcdo desse material. Na Figura 1 estdo apresentadas as principais medidas mitigadoras

adotadas pelas cimenteiras para reduzir a emissao de COsz.
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Figura 1: Medidas mitigadoras para atingir o cendrio de emissdes liquidas zeradas de CO; na

produgdo de concreto por meio da industria de cimento e concreto
: Contribuicées para atingir as
1 emissdes liquidas zeradas

o Eficiéncia no design e construgio 22%

Eficiéncia na produgdo de concreto .

Redugio de CO2 em cimentos e ligantes = 9%

Reduciode CO2 na produgéo de clinquer
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(5]

" Eletricidade no setor: Descarbnnatagp 5%
Sumidouro de CO2: Recarbonatacio. -

Contribuicio para a emissdes liquidas zeradas (%)

Reducio total: 100%
2020 2030 2050

= = = Cenirio de zero emissdes liquidas W Emissdes de CO2 da eletricidade Emissdes diretas de CO2

Fonte: Adaptado de GCCA (2021).

A incorporacao de adig¢des e substitutos do clinquer, como forma de reduzir o consumo
de cimento e ligantes, tem sido a principal estratégia adotada devido a relativa facilidade de
implantagdo e por apresentar potencial de redugdo de 69% das emissdes diretas de CO> pela
industria de cimento (SNIC, 2019). Em termos de substitui¢do do cl/inquer, almeja-se, em niveis
mundiais, a reducdo de 17,5% na relacao clinquer/ligante até 2050 (GCCA, 2021). No Brasil,
a relagdo clinquer/cimento devera ser reduzida dos atuais 0,67 para aproximadamente 0,59 até
2030 ¢ 0,52 até 2050 (ROADMAP, 2019).

Além de auxiliar na diminui¢do dos impactos ambientais, a utilizagdo de materiais
alternativos pela industria cimenteira, como adi¢des minerais, ainda pode contribuir com a
melhoria das propriedades de argamassas e concretos contribuindo para durabilidade além de
impactar diretamente na diminui¢ao de custos relacionados a confec¢ao desses materiais.

Pesquisas tém sido desenvolvidas com o objetivo de obter materiais alternativos com
caracteristicas adequadas a substitui¢do de cimento na produ¢do de concretos e argamassas.

Algumas adigdes, como escoria de alto forno, cinzas volantes, argilas calcinadas e filer calcario
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tem sido incorporados durante a produ¢do do cimento. No entanto, alguns deles como a escoria
de alto forno e as cinzas volantes apresentam uma quantidade limitada de produgdo
(DAMINELI; JOHN, 2012). Alguns residuos industriais como os ceramicos (MEDEIROS et
al., 2016), as cinzas de biomassa (OLIVEIRA et al., 2017), o lodo ceramico (ARCHBOLD;
RUSSELL; HOEY, 2016), de fabricagcdo de aco (BADAGHA; MODHERA, 2019), minérios
(CARVALHO et al., 2019), de vidro (NYANTAKYT et al., 2020) e os gerados no processo de
obtenc¢do de celulose, vém sendo estudados para aplicagdo como adi¢do mineral ao cimento
(MOURA, 2018; TORRES, 2016).

Dentre os residuos solidos industriais, destacam-se os gerados no processo de producao
kraft de celulose no mundo'. Este processo apresenta um excelente desempenho em relacio a
recuperagdo energética e de insumos quimicos, no entanto, grandes volumes de residuos sao
gerados em diversas etapas (CAMPOS; FOELKEL, 2016). De acordo com ABTCP (2020) ha
uma previsao de aumento no consumo global de celulose de 2,3%/ano até 2030, o que acarretara
um acréscimo significativo na quantidade de residuos gerados.

Os principais residuos produzidos pelo processo Kraft, sdo as cascas sujas, as cinzas, a
lama de cal, o lodo da estagdo de tratamento de efluentes, os rejeitos, a serragem, os dregs € 0s
grits (CETESB, 2008). Conforme critérios apresentados pela NBR 10004, esses residuos sao
classificados como pertencentes a Classe II-A, ndo perigosos e nao inertes (TORRES, 2016).
Esta classificagdo representa um grande potencial de reutilizagdo destes residuos, baseando-se
em critérios de seguranga.

Segundo Torres (2020) sao gerados cerca de 15 kg de dregs e 5 kg de grits para cada
tonelada de celulose produzida. A partir desses dados, estima-se que cerca de 315 mil toneladas
de dregs e 105 mil toneladas de grits foram gerados no Brasil em 2020. Além do volume gerado,
os residuos dregs e grits, apresentam, por meio de suas caracteristicas fisico-quimicas um
significativo potencial para uso na produgdo de cimento, devido principalmente aos teores de
carbonato de calcio existente nos residuos (QUINA; PINHEIRO, 2020).

Apesar de existirem algumas pesquisas sobre a aplica¢do destes em materiais cimenticios
(ZANELLA et al. 2015; CUSMA, 2015; BELLO et al. 2016; CARVALHO et al. 2019;
MARTINEZ-LAGE et al. 2016; MELLER, 2017; TORRES et al. 2017 ¢ PEDROSO, 2020),

ainda existem lacunas em relagdo ao teor, a preparacdo, a variabilidade de composi¢do, as

1 No Brasil, este processo € responsavel por mais de 95% da producao de polpa celuldésica (GOMES, 2009).
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caracterizagoes fisicas e quimicas dos residuos e o efeito isolado desses nas propriedades dos
materiais cimenticios, bem como na durabilidade, dificultando o aproveitamento destes pela
construgao civil.

Nesse sentido, o presente trabalho tem como objetivo avaliar o potencial de aplicacao dos
residuos da produgdo celulose, dregs e grits, em substituicdo parcial ao cimento em matrizes
cimenticias por meio da andlise da cinética de hidratagdo, dos compostos hidratados e
propriedades fisicas. A utilizagdo de dregs e grits como adigao mineral pode contribuir com a
diminui¢do da emissao de didxido de carbono pela reducdo do consumo de clinquer e da
extracdo de recursos naturais, além de possibilitar uma destinagdo adequada por parte da

industria de celulose.

1.1  OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho sera avaliar o uso dos residuos dregs e grits gerados no
processo kraft de obtengdo de celulose como adicdo mineral na produ¢dao de matrizes
cimenticias.

Sao objetivos especificos:

e desenvolver uma metodologia para reducao da granulometria dos residuos dregs e grits;

e caracterizar as propriedades quimicas e fisicas dos residuos dregs e grits;

e analisar o efeito de diferentes teores de substitui¢do do cimento pelos residuos dregs e
grits em pastas e argamassas.

e avaliar a cinética de hidratag¢@o e os compostos hidratados de pastas com a incorporagao
dos residuos;

e mensurar a eficiéncia do uso do cimento nas argamassas produzidas com os residuos.
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O processo kraft de obtengao de celulose consiste, de forma simplificada, na extragdo e

preparacao da madeira; no cozimento dos cavacos

em solucdo aquosa alcalina contendo

hidréxido de s6dio (NaOH) e sulfeto de soédio (NazS), conhecido como licor branco; e na

recuperacdo dos insumos quimicos (CETESB, 2008). Esta etapa ¢ responsavel por recuperar

grande parte dos produtos quimicos utilizados no processo, como o licor branco ¢ o 6xido de

calcio (MARCELINO, 2019). No entanto, durante a recuperacdo de determinados insumos,

alguns residuos sdo gerados, dentre eles: os dregs e grits, conforme apresentado na Figura 2.

Figura 2: Fluxograma simplificado do processo de geragao dos residuos dregs e grits
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Os dregs sdo residuos so6lidos que apresentam coloragdo escura e odor caracteristico,
sdo obtidos por meio da clarificacdo do licor verde, mediante processos de filtracdo ou
decantagao (MELLER, 2017). Segundo Modolo (2006) os dregs “sao constituidos por
carbonatos de calcio e sodio, carvao da combustao incompleta da caldeira de recuperagao,
silica, sulfuretos de metais e outros sais provenientes da caldeira”. Os grits sdo originados no
apagamento da cal sendo classificados como uma cal ndo calcinada oriunda da sedimentacao e
remogao do fundo do apagador (TORRES, 2016).

Em 2020, a producao mundial de celulose foi de aproximadamente 200 milhdes de
toneladas, sendo o Brasil responsavel por 21 milhdes de toneladas (FAO, 2021; EPE, 2022).
Durante o processo de produgdo, além dos impactos associados ao uso de madeira, sdo gerados
uma quantidade significativa de residuos sélidos inorganicos: lama de cal da clarificacdo do
licor branco, dregs da caustifica¢do do licor verde, grits da extingdo da cal e cinzas volantes de
caldeira (QUINA; PINHEIRO, 2020).

A Industria Brasileira de Arvores (2022b) apresenta que dentre os residuos solidos
gerados no processo de obtencdo de celulose, incluindo os dregs e grits, 8,9% sdo reutilizados
como matéria prima para outros setores, 9,2% sdo encaminhados para aterros e somente 2%
tem como destinacao final o processo de reciclagem. Desta forma, para minimizar os efeitos
negativos da disposicdo inadequada destes residuos, faz-se necessario realizar um
gerenciamento ambiental eficaz.

A mitigacdo dos impactos ambientais ocasionados pela destinagdo inadequada dos
residuos so6lidos gerados no processo de obtencao de celulose, estd relacionada diretamente a
aplicagio do conceito de reciclagem®, fazendo-se possivel a reutiliza¢io destes residuos como
novas alternativas de matérias primas. Dentre as possibilidades de reciclagem dos residuos
dregs e grits, destaca-se a utilizagdo desses no setor da construgdo civil.

Pesquisas tém sido desenvolvidas para avaliar a aplicagcdo destes residuos na produgao
de tijolos cerdmicos (RIBEIRO, 2010; SANTOS et al., 2019); tijolos de solo-cimento
(DESTEFANI et al., 2010); como agregados para argamassas (MENDONCA, 2018) e
concretos (SEYYEDALIPOUR et al., 2014 e na pavimentagio de estradas (SILVA JUNIOR,
2010); matrizes geopoliméricas (NOVAIS et al., 2019; OLIVEIRA, 2022); na produ¢do do

3 Segundo a Lei n® 12.305 (2010) que institui a Politica Nacional de Residuos S6lidos, entende-se por reciclagem:
“processo de transformacdo dos residuos soélidos que envolve a alteracdo de suas propriedades fisicas, fisico-
quimicas ou bioldgicas, com vistas a transformac¢ao em insumos ou novos produtos” (BRASIL, 2010).
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clinquer (TORRES, 2016; MELLER, 2017; CARVALHO et al., 2019); e em substitui¢ao
parcial ao cimento na produg¢do de argamassas e concretos (GEMELLI;, CAMARGO;
BRESCANSIM, 2001; GARCIA, 2010; ALVARES et al., 2013; MARTINEZ-LAGE et al.,
2016; BELLO et al., 2016; TORRES et al., 2017).

2.1.1 Caracteristicas quimicas

Uma compilagdo de dados de fluorescéncia de raios X (FRX) dos dregs e grits, obtidos
na literatura, sdo apresentados nas Tabela 1 e 2 respectivamente. Os resultados que

apresentaram os valores de perda ao fogo (PF) foram convertidos para a base de ndo volateis.

Tabela 1:Dados de fluorescéncia de raios X e perda ao fogo para os dregs obtidos na literatura

Origem do Oxidos (%)
Autor (Ano) z X
residuo CaO | SiO2 |ALO3|Fe;03| MgO | K20 |Na2O| SO3 [Outros| PF
Wolff (2008) Belo Oriente 0 o1 391 1 2,13 | 1,61 | 6,83 | 0,82 | 5.38 | 0,00 | 1,05 [42,75
MG — Brasil
. Mucuri
Amorim (2007) . |61,32] 6,10 | 3,48 | 0,87 | 4,53 | 1,05 [10,63| 0,00 | 0,71 |42,60
BA — Brasil
Ribeiro (2010) PA e AM - Brasil |88,79] 1,02 | 0,91 | 0,30 | 1,72 | 0,23 | 4,73 | 1,65 | 1,17 |42,90
Gongalves (2014) Cacia — Portugal [22,36] 3,67 | 2,64 | 1,93 |17,08| 1,09 |33,37]14,31| 3,09 |28,52
Cusma (2015) ES - Brasil  |69,26] 5,19 | 0,93 | 0,93 | 9,44 | 0,56 | 8,33 | 2,96 | 0,93 [46,00
Bello et al. (2016) Trés Barras ¢\ 551 775 1 8.44 | 0,80 | 0,00 | 0,20 | 0,00 | 0,00 | 0,04 |24,68
SC —Brasil
ggrltg)‘ez'Lage et al - 7512| 2,11 | 0,70 | 1,30 | 5,37 | 0,46 | 5,53 | 2,28 | 10,33 |38,50
Rodrigues ef al. (2010) | BA —Brasil |56,99] 5,26 | 1,24 | 0,79 [10,23| 0,37 [14,58| 7,92 | 2,62 |42,80
Torres (2016); .
Totres et al, (2020) Brasil 70,30| 5,26 | 0,94 | 0,94 | 9,59 | 0,56 | 8,46 | 3,01 | 094 | -
Mymrin et al. (2016) ES - Brasil |69,50| 2,83 | 1,17 | 0,83 | 4,17 | 0,67 [11,50| 4,83 | 2,25 |46,80
Torres et al. (2017) MG - Brasil |23,14] 329 | 4,03 | 1,04 [12,37] 1,35 |36,23[15,98] 1,92 | -
Eleutério (2018) - 56,99 4,06 | 1,19 | 1,12 | 8,03 | 1,78 [20,21] 4,87 | 1,24 |40,00
Novais et al. (2019) Portugal 54241 3,83 | 1,00 | 0,83 [13,31 0,33 |15,81] 532 | 4,39 |34,30
Bittencourt et al. (2019)] o5 L8803 1oy 561 335 1 095 | 047 | 0,79 | 047 | 5,53 | 190 | 1,90 | -
MS — Brasil
Farage et al. (2019) - 67,60] 3,91 | 2,13 | 1,61 | 6,83 | 0,82 | 5,38 | 0,00 | 1,05 | -
Santos et al. (2019) Brasil 61,32] 6,10 | 3,48 | 0,87 | 4,53 | 1,05 [10,63] 0,00 | 0,71 |42,10
Kiiciik et al. (2021) Finlandia  [88,79| 1,02 | 0,91 [ 0,30 | 1,72 | 0,23 | 4,73 | 1,65 | 1,17 {39,90
Rolim (2022) PR - Brasil |22,36] 3,67 | 2,64 | 1,93 [17,08| 1,09 33,37[14,31| 3,09 |38,30
Fonte: A autora (2022).
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Tabela 2:Dados de fluorescéncia de raios X e perda ao fogo para os grits obtidos na literatura

. Oxidos (%)
Autor (Ano) O:g?;?l:o
CaO | SiO2 |ALO3|Fe203( MgO | K2O |Na:O| SOs |Outros| PF
Wolff (2008) Belo Oriente 145 351079 | 0,17 | 022 | 0.86 | 0.07 | 0,77 | 0.00 | 0,05 |41.67
MG — Brasil
Destefani, Santos; Aracruz
Holanda (2010) S Braci 9683 0.00 | 0,00 [ 0,00 | 0,00 | 1,47 | 0,00 | 1,47 | 0,24 |37.50
Ribeiro (2010) PA e AM - Brasil 70,56 | 3,87 | 3,65 | 0,30 | 1,98 | 1,04 [13,70| 4,00 | 1,78 | -
Siqueira; Holanda| Barra do Riacho
2013) ES - Brasil | |80-74| 5.56 | 0,64 | 0,64 | 0,48 | 048 | 7,15 [ 2,70 | 0,79 |29,08
Cusma (2015) ES-Brasil  [96,55] 0,69 | 1,72 | 0,17 | 0,86 | 0,17 | 5,17 | 0,53 | 0,26 [37,08
g?ﬁ‘?; Sousa-Coutinho - 953210,79 | 0,17 | 0,22 | 0,86 | 0,07 | 0,77 | 0,00 | 0,05 [42,00
Mendes et al. (2016) - 95,4 10,78 | 0,1 [0,22|0,85(0,08]0,76| 0 | 0,06 |41,67
Mymrin et al. (2016) ES - Brasil  [81,41] 5,61 | 0,64 | 0,64 | 0,48 | 048 | 7,21 | 2,72 | 0,50 [37,60
Rodrigues et al. (2010) | Bahia — Brasil |94,00| 0,60 | 0,26 | 0,12 | 0,99 | 0,11 | 1,94 | 0,00 | 1,29 [43,30
Torres (2016, 2020); .
Torros ef al(2017) Brasil 83,36| 5,21 10,29 | 1,16 | 0,66 | 0,50 | 2,77 | 0,97 | 5,08 | -
Meller (2017) - 80,35 3,08 | 2,89 | 0,53 | 0,80 | 0,13 | 3,16 | 1,26 | 8,67 |36,30
Carvalho et al. (2019) | MG -Brasil | 943 | 1,8 | 09 | 04 | 05|02 | 0 | 09 1 |41,40
Andrade et al. (2019) - 6425 - |045]024(2,09]| - - -l 142 |-
Farage et al. (2019) - 53,6513,93 022|064 05 [035]2,13| - | 003 | -
Saeli et al. (2019) Portugal 83,87| 0,80 | 0,49 | 0,08 | 0,76 | 0,46 | 9,39 | 3,16 | 0,65 [41,10
Santos et al. (2019) Brasil 93,16| 2,19 | 0,70 | 0,17 | 0,78 | 0,17 | 1,00 | 0,18 | 1,37 [40,10
Bacarin et al. (2020) MS - Brasil (95,59 1,19 | - | 03 | 0,16 | 0,09 | 0,61 | 0,68 | 1,08 | -
Rolim (2022) PR - Brasil [84,56] 3,32 [ 0,95 | 0,47 | 0,79 | 0,47 | 5,53 | 1,90 | 1,90 [36,73
Fonte: A autora (2022).

Nota-se nos resultados apresentados nas Tabelas 1 e 2, a variabilidade dos teores de

oxidos presentes nos dregs e grits. Segundo Poykio et al. (2015) o processo industrial, as

especificidades das fabricas, os produtos quimicos e espécies de madeira empregadas na

producao da celulose podem influenciar a composi¢ao quimica dos residuos gerados. Além

desses, deve-se considerar a variagdao temporal entre as pesquisas abordadas.
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Os teores maximo, minimo ¢ médio dos 6xidos na base de ndo-volateis presentes nos

dregs e grits verificados na literatura sdo retratados na Tabela 3.

Tabela 3: Teores maximos, médios € minimos das composi¢des quimicas dos dregs e grits na

base de volateis e ndo volateis

Composi¢ao quimica

Base | Residuo | Teor (%)
CaO | SiO: | ALO3 | Fe:03 | MgO | K:O | Na;O | SOs Outros
Maximo 88,79 | 7,75 | 8,44 | 1,93 | 17,08 | 1,78 | 36,23 | 15,98 10,33
Dregs | Médio 62,99 | 4,11 | 2,13 | 0,98 | 7,96 | 0,71 | 13,87 | 5,91 2,33
Nio Minimo 2236 | 1,02 | 0,70 | 0,30 | 0,79 | 0,20 | 4,73 | 1,65 0,04
volatil Maéximo 96,83 | 5,61 | 3,65 | 0,64 | 1,98 | 1,47 | 13,70 | 4,00 8,67
Grits | Médio 87,64 | 2,57 | 1,18 | 0,34 | 0,84 | 0,44 | 5,50 | 1,88 1,65
Minimo 70,56 | 0,60 | 0,10 | 0,08 | 0,48 | 0,07 | 0,76 | 0,18 0,05
Maximo 61,55 | 5,84 | 6,36 | 1,38 | 12,21 | 1,03 | 23,85 | 10,50 6,44
Dregs | Médio 37,98 [ 2,52 ] 1,38 | 0,60 | 4,83 | 043 | 8,61 | 3,72 1,42
Minimo 1520 | 0,58 | 0,43 | 0,17 | 0,50 | 0,13 | 2,70 | 0,94 0,03

Volatil

Maximo 68,67 | 3,5 | 228 | 04 | 1,24 | 1,04 | 8,56 | 2.5 5,52
Grits | Médio 53,85 [ 1,50 | 0,67 | 0,20 | 0,51 | 026 3,11 | 1,17 0,95
Minimo 4410 | 0,34 | 0,06 | 0,05 | 0,29 | 0,04 | 044 | 0,11 0,03

Fonte: A autora (2022).

A técnica de difracdo de raios-X (DRX) foi utilizada para detectar os principais
compostos existentes nos residuos dregs e grits. Cusma (2015) verificou nos dregs a presenca
de calcita (CaCO3), quartzo (Si07) e dolomita [CaMgO(CO3)2]. Além desses, também foram
verificados a cesanita [CaxNaz(SO4)3(OH)] e a natrita (NaxCO3) (SANTOS et al., 2019);
pirssonita [Na;Ca(CO3)22H0], hidréxido de célcio [Ca(OH):], 6xido ferroso (FeO) (TORRES,
2016); e a portlandita [Ca(OH)2] (MARTINS et al., 2007).

Nos grits, Cusma (2015) detectou a presenca de calcita (CaCO3), quartzo (SiO2) e
dolomita [CaMgO(COs)2]; Torres (2016) a ocorréncia de pirssonita [CaNax(CO3).2(H20)],
portlandita [Ca(OH):] e oxido ferroso (FeO); Carvalho ef al. (2019) de alunita
[KAIL3(SO4)2(OH)]; e Saeli et al. (2019) de bicarbonato de sodio (NaHCO3).

2.1.2 Caracteristicas fisicas

Na Tabela 4 sao apresentados os resultados de massa especifica e superficie especifica

obtidos na literatura. Por meio do levantamento bibliogréafico realizado, pode-se constatar a
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escassez de dados relacionados a andlise das propriedades fisicas dos residuos, além da
significativa variagdo entre os valores informados. Nota-se uma variagdo nos valores da massa
especifica dos dregs: 2,21 a 2,60 g/cm? e grits: 2,49 a 2,98 g/cm? devido principalmente aos
diferentes métodos utilizados. Em termos de area superficial BET, para os dregs, os resultados
obtidos foram 6,24m?/g (MARTfNEZ-LAGE et al., 2016), 8,08m?*/g (KUCUK, 2021), 12,0 a
21,4m*g para diferentes lotes de residuos da Suécia (MAKITALO, 2014) e 72,08m?g
(SANTOS, 2019). Para os grits a area superficial BET obtida foi de 2,90m?*/ g (SANTOS, 2019).

Tabela 4: Propriedades fisicas dos residuos dregs e grits obtidos na literatura

Dregs Grits
Superficie | Superficie Superficie | Superficie | Método de
Massa Massa o T
especifica | especifica especifica | especifica ¢
Autor/ano especiﬁca especiﬁca da massa
BET Blaine BET Blaine especifica
(g/cm?) (g/cm?)
(m?/g) (m?/g) (m?/g) (m?/g)
Miakitalo (2014) - 12-21,4 - - - - -
Martinez-Lage Método
(2016) 2,60 6,24 - - - - BET
Le
Torres (2016) 2,44 - 1031 2,67 - 0,97 Chatelier
Picnémetro
Meller (2017) - - - 2,87 - - a gas Hélio
Le
Mendonga (2018) - - - 2,98 - - Chatelier
Le
Santos ef al. (2019) 2,50 72,08 - 2,70 2,90 - Chatelier
Chiarani et al. 597 Le
(2019) ’ i i ) i i Chatelier
Kuguk (2021) - 8,08 - - - - -
Rolim (2022) 2,21 - - 2,49 - - -

Fonte: A autora (2021).

A granulometria dos residuos € variavel devido a influéncia do processo de producao e
forma de deposicdo. Para utilizacdo dos dregs e grits em substituicdo parcial ao cimento, a
distribui¢do granulométrica ¢ um requisito importante, visto que pode afetar a cinética de
hidratacdo e melhorar o empacotamento das particulas. Poucos trabalhos apresentaram a
distribuicao granulométrica dos residuos estudados. Na Tabela 5 estdo apresentados os métodos
utilizados na preparacgdo dos residuos antes da sua aplicag¢do e o diametro médio das particulas

obtidos na literatura.
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Tabela 5: Métodos de preparo dos residuos dregs e grits apresentados na literatura

Autor / ano

Residuo

Método de preparo

D50 (mm)

Gemelli; Camargo e
Brescansin (2001)

Dregs

Os dregs foram agitados mecanicamente em agua por
10 h a uma rotacdo de 690 rpm, para quebrar as
particulas aglomeradas e homogeneizar a solugdo.
Posteriormente, o lodo gerado foi seco em um secador
ambiente a 90°C por 24 h e submetido ao
peneiramento em peneira de abertura igual a 0,15 mm
e tratamento térmico a 900°C por 2 h; apds esse
periodo, o residuo foi disperso em metanol na
propor¢do de 1: 2 em volume e agitado
mecanicamente por 3 h.

A lama, entdo, foi seca em um evaporador rotativo e
feita a separagdo das particulas em peneira de abertura
igual a 0,15 mm.

Garcia, Sousa-Coutinho
(2010)

Grits

Estudo A: os grits foram triturados no equipamento
Los Angeles, e entdo peneirados. Foram consideradas
apenas as particulas inferiores a 250 pum.

Estudo B: os grits foram moidos em um moinho de
bolas ceramicas por 24 horas.

A 2824 um
B - 18,01 um

Alvares et al. (2013)

Grits

Peneiramento do residuo em peneira de 4,8 mm.
Moagem da fragdo retida do residuo em moinho de
bolas por 30 min) para reducdo das particulas
Peneiramento em peneira de 4,80 mm.
Homogeneizagao das particulas inferiores a 4,8 mm
submetidas ou ndo a moagem.

Torres (2016)

Dregs e
Grits

Residuos moidos em moinho de bolas (Pavitest).
Apo6s moagem, desagregacdo das particulas em
pulverizador (Pulverisette 14 Fritch) e macerados
com mao de graal e pistilo até a passagem completa
em peneira 75 pm.

Torres et al. (2017)

Dregs

Destorroamento manual e peneiramento utilizando-se
a peneira de abertura igual a 75 pm.

Carvalho et al. (2019)

Grits

Moinho de bolas horizontal (MA500). Os tempos de
moagem foram ajustados para atingir 80% por peso
do material passando por uma peneira de 75 pm, para
os grits tempo igual a 45minutos.

Fonte: A autora (2021).

2.2 USO DE DREGS E GRITS NA PRODUCAO DO CLINQUER

A incorporacdo de dregs e grits ao clinquer para a producdo de cimento foi investigada

por alguns autores (CASTRO et al., 2009; MELLER, 2017; CARVALHO et al., 2019).
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Castro et al. (2009) avaliaram a taxa de emissdo gasosa® e lixiviacdo® na producio de
diferentes clinqueres com uso de dregs ou grits em teores de 0,13% e 0,25% da massa total,
respectivamente. De acordo com os autores, o uso dos residuos nos teores analisados nao
provocou alteragdes significativas na composi¢ao quimica do clinquer. O unico efeito ambiental
consideravel foi o aumento na taxa de emissao do dioxido de enxofre no uso dos dregs, saindo
de 198 mg/Nm?* da amostra de referéncia para 493 mg/Nm?. O que pode ser controlado se os
niveis de incorporagao dos residuos se mantiverem baixos, evitando que a emissdo de didoxido
de enxofre ultrapasse os limites legais (400 mg/Nm? - SO3).

Meller (2017) analisou a produgdo de clinquer de baixo impacto ambiental utilizando
grits, cinzas volantes e lodo da estagdo de tratamento de efluentes para aplicagio em
argamassas, objetivando minimizar os impactos causados pela extracdo de matérias-primas para
fabricagdao do cimento, bem como os ocasionados pelo descarte inadequado dos residuos. Por
meio da caracteriza¢do quimica dos residuos grits foi constatada a presenga de 6xido de calcio
(51,2%), fosforo (4,1%), soédio (2%), silicio (2%) e aluminio (1,8%) como principais
componentes. Para as formulagdes das farinhas cruas foram adotadas combinagdes distintas dos
teores de residuos, variando de 68,4 a 71% para os grits, 26,5 a 28,5% para a lama e 2 a 3% de
lodo. Por meio de ensaios de difracdo de raios X, a autora verificou a presenga da fase belita
(C2S) nos cimentos produzidos. A resisténcia a compressao das argamassas confeccionadas foi
de 11,5 MPa aos 28 dias. Nao foi realizada a analise individual da influéncia dos residuos nas
propriedades mecanicas das matrizes confeccionadas.

A produgdo de cimento belitico de baixo impacto ambiental a partir de residuos
industriais grits, rejeitos de mineragao de quartzito e escoria de ago em teores de 70,0%; 20,7%
e 9,3%, respectivamente, também foram analisados por Carvalho et al. (2019). Os grits
apresentaram composicdo quimica (CaO = 94,3% e PF = 41,4%) semelhante ao do calcério
utilizado (CaO = 91,7% e PF = 40%) no cimento de referéncia. Foi constatado baixo teor de
alcalis (Na20O + K>0O = 1,8) no cimento produzido com os residuos. Em relacdo a resisténcia a
compressdo, foram obtidos valores de 1,1 MPa e 2,1 MPa, nas idades de 7 e 28 dias,
respectivamente. Aos 180 dias, o valor da resisténcia convergiu para o mesmo valor de

resisténcia da argamassa de referéncia (20 MPa). A combinacdo de diversos residuos nesta

4 A taxa de emissdo gasosa foi avaliada apds a monitora¢do dos gases emitidos durante a calcinagido das matérias
primas em um forno de clinquer, com temperatura entre 1440 e 1500°C.

5 A lixiviagdo foi analisada conforme norma DIN 38414-S4 (1984), consistindo na rotagdo da amostra por 24 horas.
Apbs a filtragem, a solugdo foi analisada em relag@o a parametros como pH, condutividade, sulfato, entre outros.
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pesquisa limitou a anélise do comportamento isolado do grits nas propriedades avaliadas.

A incorporacdo dos residuos dregs e grits em adi¢do ou substitui¢do ao clinquer para a
producao de cimento foi investigada por Torres et al. (2020). Os residuos apresentaram
caracteristicas quimicas (FRX/DRX) e fisicas (area superficial Blaine) compativeis para uso na
producdo do clinquer. Nao foram constatadas atividade pozolanica nos dregs (0,87ms/cm) e
grits (0,31ms/cm) medidas pelo ensaio de condutividade elétrica®. Foram analisados os teores
de 0; 2; 5; 7,5; 10 e 15%, em relacdo a massa de cimento. Em termos de resisténcia a
compressao, as matrizes com 10% de residuos de dregs e grits apresentaram valores iguais a
27,8 MPa e 29,6 MPa, respectivamente, proximos a de referéncia (31 MPa).

O uso dos dregs e grits na produgdo de clinquer, segundo a literatura, ocorre
predominantemente de forma combinada, com outros subprodutos industriais, sendo ainda
necessario o aprofundamento das andlises dos efeitos isolados da utilizacdo dos dregs e grits na
produgdo de clinquer, bem como os teores de substituicao e a avaliacdo de outras propriedades

fisicas e quimicas das matrizes.

2.3 APLICACOES EM COMPOSITOS CIMENTICIOS

Gemelli; Camargo e Brescansin (2001) avaliaram o uso do dregs em substituicao de 5%
do volume de cimento (CP I S-32) na resisténcia a compressdo de argamassa. Antes da
aplicacdo, o residuo foi submetido a um processo térmico e de separagdo de particulas como
descrito na Tabela 05. Os autores verificaram uma reducao de 20% da resisténcia aos 28 dias
em comparagdo com a argamassa de referéncia’.

Cusma (2015) estudou as propriedades de compdsitos a base dos residuos da producao
de cal (RPC), lama de cal, dregs e grits sem qualquer processo prévio de secagem, hidratagao
ou moagem. Foram analisadas dezoito combinac¢des com os quatro residuos em teores variando
entre 0 a 45% para os dregs e grits, 15 a 30% de lama de cal e 10 a 25% de RPC. Dentre todas

as combinagdes estudadas, a resisténcia a compressao maxima aos 28 dias foi de 10,5 MPa para

a composicao com 20% de dregs, 20% de grits, 30% de lama de cal e 30% de RPC. Aos 180

¢ O ensaio de atividade pozolanica consistiu na medigdo da variacio de condutividade de uma solugo saturada de
hidréxido de calcio com e sem a adicao dos materiais analisados. Para valores inferiores a 0,40 ms/cm, ndo ha
ocorréncia de atividade pozoldnica; e acima de 1,2 ms/cm boa pozolanicidade (LUXAN, MADRUGA,
SAAVEDRA, 1989).

" Trago em massa: 1: 3: 0,48 (cimento: areia: 4gua) produzidas em conformidade com a ABNT NBR 7215:1996.
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dias, houve uma variacdo na resisténcia a compressao destes compositos, o maior valor de
resisténcia a compressao igual a 19,4 MPa foi obtido para o compoésito com 30% de dregs, 35%
de grits, 15% de lama de cal e 20% de RPC, indicando a possibilidade de utilizacio deste para
fins de vedagao, visto que ndo foram atendidos os requisitos minimos normativos de resisténcia
estrutural.

Bello ef al. (2016) avaliaram a influéncia da substituicdo de 10% do volume de cimento
por dregs na resisténcia a compressao ¢ microestrutura do concreto aos 28 dias. O concreto
produzido com dregs apresentou uma resisténcia a compressao de 32,2 MPa — um aumento de
4% em comparacdo ao de referéncia. Por meio do ensaio de DRX, constatou-se que a
incorporacdo dos dregs reduziu a intensidade dos picos referentes a portlandita e aumentou a
intensidade dos picos de silica (SiOz) e carbonato de calcio (CaCO3). A transformacao da
portlandita em carbonato de calcio contribuiu para a redugdo da porosidade da matriz.

Martinez-Lage et al. (2016) analisaram a viabilidade de producdo de concretos e
argamassas com residuos dregs e cinzas de biomassa. As argamassas foram fabricadas com a
incorporacdo dos residuos dregs, em substituicao ao cimento, em teores de 0, 10, 20 e 30% em
relagdo a massa de cimento do trago de referéncia. As argamassas com 10% de dregs
apresentaram resisténcia a compressao € a flexao similares a de referéncia. No entanto, para os
teores de 20% e 30%, houve um decréscimo na resisténcia a compressao de 7% e 26%,
respectivamente. Em termos de resisténcia a flexdo aos 28 dias, a argamassa de referéncia
apresentou resisténcia de 8,6 MPa e as com 10%, 20% e 30% de dregs valores iguais a 8,5 MPa,
8,0 MPa e 7,0 MPa, respectivamente. Os autores também avaliaram o uso dos dregs em
substituicdo ao cimento para produgdo de concretos. Os concretos com 10% e 20% de dregs
apresentaram uma reducdo de 20% e 36% na resisténcia a compressdo em relacdo ao de
referéncia. Houve também uma diminuigdo na resisténcia a tragao € no modulo de elasticidade.
Nesse ultimo, a redugdo foi de 8% e 13% com uso de 10% e 20% de dregs, respectivamente.

O uso de residuos dregs como adi¢do ou substituicdo a massa de cimento na producao
de concretos foi estudado por Torres et al. (2017). Na adi¢ao, foram avaliados os teores de
0; 2; 10 e 20%, mantendo-se a relacdo agua/cimento fixa em 0,56, e na substitui¢do os teores
de 0; 2; 5; 10 e 20%. Os resultados mostraram que a adi¢ao dos dregs no concreto promoveu
maior ganho de resisténcia nas primeiras idades (3 e 7 dias) se comparado ao concreto de
referéncia. O teor de 10% de dregs propiciou um acréscimo de 5% na resisténcia & compressao

aos 28 dias. No entanto, a adi¢ao de 20% propiciou uma reducao de 8% em relacdo ao concreto
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de referéncia. Os autores constataram que os concretos confeccionados com dregs em baixos
teores apresentaram maior resisténcia mecanica, devido a otimiza¢do do empacotamento das
particulas, implicando em um concreto mais compacto, visto que ndo era esperada uma
alteragdo na porosidade devido a fixacao da relagao a/c.

Em relagdo a substitui¢do do cimento pelo residuo, Torres ef al. (2017) verificaram uma
diminui¢do na resisténcia a compressao em todos os teores avaliados. A redugdo variou de 4%
a 30% para os concretos com 2% e 20% dregs incorporados, respectivamente. Isso devido ao
efeito de dilui¢ao, no qual ha o acréscimo da relagao agua/cimento uma vez que a quantidade
de 4gua foi mantida constante, diminuindo-se a quantidade de cimento. Somente pelos
resultados de resisténcia a compressao, a utilizagao do residuo como adi¢do ou substitui¢ao ao
cimento ndo pode descartada, visto que também existe a possibilidade de utiliza-lo em
aplicagdes que nao requerem elevada resisténcia a compressao.

Portanto, mesmo apresentando potencial de aplicacdo na confec¢do de compositos
cimenticios, devido principalmente aos teores de carbonato de calcio existentes, os efeitos da
incorporacdo dos residuos dregs e grits, como adicdo ou substituicdo parcial ao cimento em
argamassas e concretos ndo sdo unanimes e ainda sdo pautados na resisténcia mecanica.

Na maior parte das pesquisas abordadas, a incorporac¢do dos residuos em substitui¢ao
ao cimento Portland promoveu uma redugdo na resisténcia a compressao em fun¢ao do aumento
do teor de substituicdo, entretanto, mesmo com a redug@o ainda ¢é possivel obter matrizes que

possam apresentar bom desempenho mecanico de acordo com a finalidade requerida.

24 CIMENTO PORTLAND

O cimento Portland ¢ um dos materiais mais consumidos no mundo e prevé-se um
aumento nos proximos 40 anos em virtude da necessidade de infraestrutura e crescimento
populacional (ROADMAP, 2019). Segundo a norma ABNT NBR 16697:2018 este pode ser
definido como um “ligante hidraulico obtido pela moagem de clinquer Portland, ao qual se
adiciona, durante a fabricagdo, a quantidade necessaria de uma ou mais formas de sulfato de
calcio e adi¢des minerais nos teores estabelecidos nesta norma”.

Os cimentos Portland sdo classificados em fun¢do da sua composi¢do como mostrado
na Tabela 6, podendo apresentar classe de resisténcia distintas e propriedades especiais (RS —

resistente a sulfatos e BC — baixo calor de hidratacdo). De modo geral, o cimento Portland
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comum ¢ composto principalmente pelos 6xidos CaO, SiO2, Al>O3, Fe,03, SOz, MgO, alcalis
e outros elementos acessorios dependendo da matéria prima e combustiveis utilizados
(MEHTA; MONTEIRO, 2008).

Dentre os tipos estabelecidos pela ABNT NBR 16697:2018 o cimento Portland de alta
resisténcia inicial (CP V ARI) apresenta menor teor de adi¢gdes minerais em relacdo aos demais
(até 10%), visto que o cimento Portland comum (CPI) encontra-se praticamente ausente no
mercado e tem sido utilizado apenas como referéncia por suas caracteristicas e propriedades.

No CP I, ¢ permitida a incorporacdo de até 5% (em massa) de adicdes como escoria
granulada de alto-forno, materiais pozolanicos ou carbondtico, enquanto que no CP-V o teor
maximo ¢ de 10%, sendo permitida somente a incorporacdo de materiais carbonaticos. Ainda
de acordo com esta norma, o CP V, deve apresentar, resisténcia a compressdao minima de
14 MPa e 34 MPa nas idades de 1 e 7 dias, respectivamente (ABNT, 2018). A alta resisténcia
inicial possibilitada pela utilizagdo do CP V, estd diretamente relacionada a sua composi¢ao

quimica bem como as caracteristicas fisicas como a finura do cimento.

Tabela 6: Limites de composi¢ao dos cimentos Portland brasileiros (porcentagem em massa)

Clinquer Escoria
Designacio Sicla Classe de + granulada | Material Material
gnag g resisténcia | sulfatos de alto pozolanico | carbonatico
de célcio forno
Cimento Sem adigdo CPI 95 -100 0-5
Portland Com adigdo CP1-S 90 — 94 0 0 6-10
comum
Com escdria
granuladade | CPII-E 51-94 6-34 0 0-15
Cimento alto forno
Portland Com mAat.erlal CPI-7 25,32 ou 71 - 94 0 6— 14 0—15
composto pozolanico 40
Com material | cpyp g 75 -89 0 0 11-25
carbonatico
Cimento Portland de alto CP I 2565 3575 0 0-10
forno
Cimento Portland CPIV 4585 0 1550 0-10
pozolénico
Cimento Portland de alta CPV ARI 90 - 100 0 0 0-10
resisténcia inicial
Cimento Estrutural CPB 25,32 ou 75100 B B 0-25
Portland 40
branco Nao estrutural CPB - 25-80 - - 26 -50

Fonte: NBR 16697 (ABNT, 2018).
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24.1 Aspectos gerais da hidratagdo

Por meio da hidratagdo, o cimento Portland adquire suas caracteristicas ligantes. Esta se
inicia quando suas fases anidras entram em contato coma agua, gerando produtos hidratados
(SCRIVENER; SNELLINGS; LOTHENBACH, 2016) que sdao responsaveis pelas diversas
propriedades do cimento Portland, como a resisténcia mecanica. As principais fases anidras
existentes no cimento Portland sdo: alita (C3S), belita (C2S), aluminato tricalcico (C3A) e ferro
aluminato de calcio (C4AF). Os silicatos de calcio sdo responsaveis pela formagao dos silicato
de célcio hidratado (C-S-H) e hidréxido de célcio [Ca(OH):], e os aluminatos pela etringita
(AFt) e monossulfoaluminato (AFm) (SCRIVENER; SNELLINGS; LOTHENBACH, 2016).

A taxa de liberagdo de calor das reagdes quimicas referentes a hidratacdo ao longo do
tempo pode ser monitorada por meio da calorimetria isotérmica. Trata-se de uma técnica
simples que permite verificar as alteragdes no processo de hidratagdo, como a quantidade ¢ a
velocidade de calor liberada, em fungdo da composi¢ao quimica do material. Na Figura 3 esta
apresentada uma curva de evolugdo do calor de hidratagdo genérica que retrata os estagios
existentes no processo de hidratacao do cimento Portland em func¢do do nivel de saturagao de
hidroxido de calcio [Ca(OH)z].

Figura 3: Diferentes estagios do processo de hidratagdo do cimento Portland retratados por
meio da calorimetria isotérmica

Nivel de saturagdo Ca(OH)2

Evolucgio da taxa de calor [Ca?*Jmmol/litro

op I II 111 IV v

\ h-_H—
-« > < >
Minutos _ Horas Dias

Fonte: Adaptado de Gartner et al. (2002)
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O estagio 0, também conhecido como periodo inicial, ocorre ap6s o contato inicial das
particulas do cimento com a 4gua e, consequente molhamento das particulas promovendo um
alto nivel de liberacdao de calor. Nesse estagio, ocorre a hidrolise na superficie dos graos de
cimento acarretando em uma rapida dissolugdo dos ions Ca*?, OH" e silicatos, além da formacio
de uma camada de moléculas de H,O orientadas ¢ de Ca(OH).. Com a hidratagdo do C3A,
ocorre a formagdo de etringita. Fatores como area superficial especifica do C3S e a densidade
de pontos ativos influenciam diretamente na taxa de dissolugao dos ions (GARTNER, 2002).

No estagio I, denominado primeiro periodo de desaceleragdo, o nivel de saturagao de
Ca(OH): ¢ atingido. Devido a grande concentragdo de calcio e silicatos ocorre a precipitagao de
produtos hidratados e o inicio da formag¢ao do gel C-S-H no entorno dos griaos de CsS.
(GARTNER, 2002)

O estagio II, periodo de indugdo, ¢ caracterizado por uma fase de hidratag¢do lenta com
baixa liberacdo de calor. Nesta fase, ainda ha a dissolucdo dos ions Ca*?, OH" e, com o aumento
do nivel de satura¢io de Ca* na solucdo ocorre a cristalizagio da portlandita e a alteracio na
morfologia do C-S-H (tipo 0 e 1) (GARTNER, 2002). Dependendo da concentracao de sulfatos
existente na solugdo o tempo de inicio de pega e as propriedades reoldgicas da pasta de cimento
sao afetadas (JOLICOEUR, SIMARD, 1998; SCRIVENER; SNELLINGS; LOTHENBACH,
2016).

No estagio III, conhecido como periodo de aceleragao, com nivel de saturagdo maximo
de saturacdo de CH ha a intensificagdo da formagdo do gel C-S-H e, posterior, rompimento
dessa camada, acarretando a nucleacao e crescimento dos produtos C-S-H e CH (JOLICOUER;
SIMARD, 1998).

No periodo de desaceleragdo, estagio IV, pode ocorrer a densificacdo do gel C-S-H
ocasionando a redu¢do da taxa de hidrata¢do do cimento devido a diminui¢do da disponibilidade
de 4gua e de espacos vazios para o crescimento dos hidratos, bem como o consumo dos ions
necessarios para a continuidade das reacdes quimicas (SCRIVENER; SNELLINGS;
LOTHENBACH, 2016). Nesta etapa, ainda hé a formacao de C-S-H em diferentes morfologias
(Tipos I; IIT e IV) e a distin¢do entre os produtos formados inicialmente pela solugdo (C-S-H
outer) e os posteriores (C-S-H inner) (GARTNER et al., 2002)

O estagio V esta relacionado ao periodo de diminuigao do teor de sulfatos na solucao,
inibindo a formagdo de etringita. A etringita torna-se instavel promovendo a formacdo do

monossulfoaluminato (BULLARD et al, 2011). Durante esse estagio, pode ocorrer a
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densificagdo do C-S-H formado anteriormente, uma vez que hd menos espagos vazios

disponiveis (GARTNER et al. 2002).

Os produtos formados no decorrer da hidratacdo podem ser identificados por meio de

difragdo de raios-x (DRX), técnica que permite a identificagdo e a quantificacao dos compostos

cristalinos presentes no material. Na Figura 4 estdo apresentados difratogramas de um CP V

anidro e uma pasta produzida com relagdo dgua/cimento igual a 0,5 nas idades de 7, 14, 21 e

28 dias (ARAUJO JR. et al., 2016). Os autores identificaram por meio dos difratogramas a

presenca de silicatos e aluminatos de célcio (C3S e CS; C3A e C4AF), gipsita e carbonato de

calcio no cimento anidro. Ao longo do tempo, percebe-se a transformagao destes compostos

nos produtos hidratados etringita, CH e C-S-H.

Figura 4: Difratogramas do CP-V anidro e das pastas com 7, 14, 21 e 28 dias de idade
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Fonte: Adaptado de Araujo Jr. ef al (2016).

Alguns fatores podem alterar a cinética de hidratacdo do cimento Portland, bem como

os produtos hidratados formados.

O uso de adi¢gdes minerais modifica tais caracteristicas, as

propriedades fisicas e a microestrutura dos materiais cimenticios devido aos efeitos fisicos e/ou

qllil’l’liCOS que €8sas exercem.
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2.4.2 Materiais carbondticos

As adigdes carbonaticas, como o filer calcario, quando incorporado ao cimento Portland
podem propiciar a melhoria de algumas propriedades nas idades iniciais, promovendo o
preenchimento dos espacos entre as particulas e acelerar as reagdes quimicas de hidratacao
(SCRIVENER; SNELLINGS; LOTHENBACH, 2016).

Segundo Dhandapani et al. (2021), os efeitos fisicos pela incorporagdo de filer calcario
em sistemas cimenticios podem acarretar em trés comportamentos distintos: diluigdo,
cisalhamento ou empacotamento das particulas. Na diluicao, devido a substituicdo do cimento
por um material inerte, ha a formacdo de menor quantidade de produtos hidratados e,
dependendo do teor deste, uma diminui¢do do desempenho mecanico dos sistemas cimenticios.

A agdo de cisalhamento caracteriza-se pelo rompimento das particulas, no qual se eleva
a area superficial especifica das mesmas, acelerando as reagdes quimicas de hidratagao,
principalmente nos estagios iniciais. O efeito de empacotamento das particulas promove um
melhor preenchimento dos espagos entre os graos, reduzindo os espagos necessarios para a
formagdo dos hidratos e, portanto, reduzindo os vazios existentes. As adi¢des carbonaticas
promovem ainda a nucleagdo heterogénea do C-S-H na superficie do carbonato de calcio
diminuindo o periodo de inducao do cimento e a aceleragao da hidratacao da alita (CsS).

Sobre os efeitos quimicos, a adi¢do de carbonato de calcio aumenta a disponibilidade
de ions célcio na solucdo. Esses reagem com os aluminatos, promovendo a conversdo de
monossulfoaluminato em hemicarbonatoaluminato que, posteriormente, ¢ transformado em
monocarboaluminato (MATSCHEI, LOTHENBACH e GLASSER, 2008; ALMEIDA et al.,
2019; BRIKI et al., 2021).

Alguns fatores podem modificar os efeitos relacionados a incorporagao do filer calcario,
como a finura e a composicdo quimica. Segundo Briki et al. (2021), a finura do calcario
influencia diretamente na hidratacdo do cimento, havendo, nas idades iniciais, a redu¢ao do
periodo de inducdo e o aumento na taxa de aceleracdo e na formacgao do C3S, Oey ef al. (2013)
ainda confirmam que os efeitos sdo intensificados quanto maior a finura do calcério.

Em termos de composi¢do quimica, materiais carbonaticos podem conter 6xido de
magnésio (MgO). Durante a hidratacdo, inicialmente, o 6xido de magnésio ira converter-se em
hidroxido de magnésio [Mg(OH),] (MEHTA, MONTEIRO, 2008). Alguns estudos apontam

que a formacao da brucita afeta diretamente a formagao da portlandita, diminuindo a velocidade
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de formacdo desta (FERNANDEZ et al, 2008; GONCALVES et al., 2019; ZHENG,
XUEHUA, MINGSHU, 1992). Esse fato acarreta no aumento do tempo necessario para que
seja alcancada a condigao maxima de saturacdo do Ca(OH),, consequentemente aumentando o
periodo de inducao e retardando o inicio da pega, conforme retratado por Zheng, Xuehua e
Mingshu (1992). Segundo Bernard et al. (2017) o C-S-H pode ser desestabilizado na presenca
de magnésio na faixa de pH de 7,5 a 12, podendo favorecer a formacao de silicato de magnésio
hidratado (M-S-H).

Vale ressaltar que a presenca de MgO em cimentos da industria brasileira ¢ limitado a
6,5% em massa (ABNT, 2018). Em teores muito elevados, o MgO pode causar expansao

destrutiva em concretos devido a hidratacao retardada (GARTNER et al., 2002).
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3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

A presente pesquisa teve como objetivo avaliar o uso dos residuos grits e dregs como
adicdo mineral em substituicdo parcial ao cimento Portland na producdo de matrizes
cimenticias. Para verificar o potencial de aplicagdo destes, o estudo foi realizado em trés etapas
distintas: (1) preparo dos residuos; (2) caracterizagdo da areia, do cimento e dos residuos; (3)

estudo em pasta e argamassas, conforme apresentado na Figura 5.

Figura 5: Etapas de desenvolvimento da pesquisa

Preparo dos Caracterizacdo dos Analise em matrizes
residuos materiais cimenticias

Fonte: A autora (2021).

Na primeira etapa, foi desenvolvida a metodologia para reducdo da granulometria dos
residuos dregs e grits a fim de se obter particulas inferiores a 75 pm. Apds a moagem e
separacao das particulas, foi feita a caracterizagdo fisica e quimica dos materiais utilizados.
Posteriormente, foi realizado um estudo em pastas para avaliar a influéncia do teor de
substituicdo do cimento pelos residuos dregs e grits na cinética de hidrata¢do e nos produtos
hidratados, por meio de ensaios de calorimetria isotérmica, difracdo de raios X e
termogravimetria (TG/DTG).

O efeito dos diferentes teores nas propriedades fisicas foi avaliado em argamassas por
meio de ensaios de resisténcia a compressdao, modulo de elasticidade, porosidade e absorcao de
agua por imersdo e por capilaridade. Também foi realizada andlise das caracteristicas da

microestrutura (MEV).

3.1 PREPARO DOS RESIDUOS

Os residuos do processo industrial de obtengao de celulose, dregs e grits, foram obtidos
pela doacao da empresa Suzano S.A., unidade localizada na rodovia BR158, Km298 s/n na zona
rural do municipio de Trés Lagoas-MS. Na Figura 6 sdo apresentados, respectivamente, os
residuos dregs e grits, in natura, ap6s chegada no laboratorio de materiais da Faculdade de

Engenharia Civil/UFU.
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Figura 6: Residuos in natura da industria de celulose utilizados (a) dregs e (b) grits
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Fonte: A autora (2021).

Apos o recebimento dos residuos e a determinacdo da umidade inicial, estes foram
submetidos a secagem, analise granulométrica, moagem, peneiramento ¢ homogeneizagao,

conforme esquematizado na Figura 7.

Figura 7: Detalhamento da etapa de preparo dos residuos

Determinagdo A
da umidade Secagem i
inicial

granulométrica Moagem Peneiramento Homogeneizagdo

Fonte: A autora (2021).

O teor de umidade inicial foi avaliado por meio da secagem em estufa a 100°C por 24h,
em trés amostras de cada material; obteve-se o teor de umidade médio de 66,2% para os dregs
e 5,3% para os grits. Rolim (2022) identificou uma umidade média de 64,25% para os dregs e
16,13% para os grits. Este parametro pode apresentar uma variabilidade elevada em fungao das
especificidades de cada fabrica e condi¢cdes de armazenamento dos residuos.

Posteriormente a secagem dos residuos, procedeu-se a realizagdo do ensaio de
distribuicao granulométrica. Esse foi realizado em conformidade com os procedimentos
estabelecidos pela ABNT NBR NM 248: 2003 utilizando-se um agitador mecanico modelo

VSM200 da ViaTest. Na Figura 8 apresentam-se as curvas de distribui¢do granulométrica dos

residuos in natura, bem como os parametros D10, D50 e D90 para ambos materiais.
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Figura 8: Curva granulométrica dos dregs e grits in natura
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Fonte: A autora (2021).

A dimensdo maxima caracteristica dos residuos dregs e grits, correspondem
respectivamente a 25 mm e 31,5mm. Os valores dos diametros caracteristicos (D10, D50 e
D90) mostram que os grits apresentam particulas com dimensoes superiores as dos dregs, sendo
o diametro médio do grits 2,66 vezes superior ao dos dregs.

Para utilizagdo de tais residuos como adi¢do mineral, ¢ necessario que estes apresentem
particulas finas para promover o efeito fisico. Sendo assim, tornou-se necessario realizar o
processo de moagem e separagdo das particulas. Nesta pesquisa, adotou-se como critério de
tamanho de particulas dos residuos, o uso de particulas inferiores a 75 pm, conforme
estabelecido para o cimento pela ABNT NBR 16697:2018. A seguir, serd detalhada a

metodologia adotada para redugdo do tamanho das particulas dos grits e dregs.

3.1.1 Redugao do tamanho das particulas dos dregs e grits

A moagem dos residuos foi feita em um moinho de abrasdo Los Angeles (Contenco
modelo C-3021) em conformidade com a ABNT NBR 16974: 2021, com velocidade
aproximada de 30 rpm e treze esferas de ago com aproximadamente 48 mm de diametro. Foram
feitos alguns testes preliminares, alterando-se o tempo de moagem, a massa de material moida
em cada ciclo e o numero de esferas utilizadas.

Na primeira tentativa, utilizou-se uma massa de 3 kg de grits e 27 esferas de ago, porém
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somente 9% deste material atingiu a granulometria almejada. A partir disso, adotou-se como
parametros fixos: a massa da amostra igual a 5 kg e o nimero de esferas igual a 13; e como

variavel do método, o tempo de moagem.
O controle da eficiéncia de moagem para cada tentativa foi realizado por meio do
peneiramento manual do material em peneira de abertura igual a 75 um. Na Figura 9, sdo

apresentadas as condi¢des de moagem a que os residuos foram submetidos.

Figura 9: Porcentagem passante na peneira de abertura 75um x tempo de moagem para os
dregs e grits.

80

70

60

50

40

30

—— Dregs

Passante na peneira 75 m (%)

10 9 —8— Grits
Grits (3kg e 27 esferas)
0 50 100 150 200 250

Tempo de moagem (min)
Fonte: A autora (2021).

Nos grits, observa-se que a maior quantidade de material passante na peneira de 75 pum
ocorreu apos 180 minutos de moagem. Aos 210 minutos de moagem, o acréscimo na
porcentagem de material passante na peneira foi irrelevante. Para os dregs, a opcao que
apresentou maior eficiéncia foi a correspondente ao tempo de moagem de 150 minutos. Tempos
de moagem superiores ndo foram testados devido a formag¢do de uma quantidade elevada de
“placas”, indicando a aglomeragao das particulas de dregs.

Para validar a metodologia de moagem adotada, foi feita a determinacao da esfericidade
e forma das particulas dos residuos por meio de analise de imagem dindmica. Foi utilizado o
equipamento Camsizer® P4 (Retsch Technology), localizado no Laboratorio Multiusuario em
Energias Renovaveis (LAMER/UFU), adotando-se o intervalo de detec¢dao de 20 pm a 10 mm,

sendo este dividido em trinta classes de tamanhos das particulas.
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Nos residuos dregs e grits in natura® foi necessario realizar a separacio das particulas
por meio de um peneiramento manual em peneira de abertura de 2,8 mm devido ao limite
superior de deteccdo do aparelho. Para analise da influéncia do tempo de moagem na
distribuicao do tamanho e na forma das particulas, amostras foram retiradas do moinho a cada
30 min.

Na Figura 10 sdo apresentados os parametros fisicos determinados por anélise dinamica
de imagens para os dregs e grits, esfericidade e fator de forma médios em diferentes tempos de
moagem.

De modo geral, percebe-se que houve uma reducgao na esfericidade e no fator de forma
das particulas ao longo do tempo. Isso se deve ao impacto no qual as particulas sdo submetidas
durante a moagem. Com o acréscimo do tempo, hd uma redu¢do do tamanho das particulas,

porém com mais arestas e, consequentemente, menor esfericidade.

Figura 10: Esfericidade média (A) e fator de forma médio (B) por tempo de moagem, para os

dregs e grits.
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Fonte: A autora (2021).

Apds a moagem dos residuos, estes foram peneirados manualmente na peneira de
abertura de 75 pum. Todo o material passante foi homogeneizado, de forma manual, a fim de se
reduzir possiveis variabilidades granulométricas e de composi¢ao nas amostras. Na Figura 11

sdo apresentados os residuos apds a moagem e separacao das particulas em peneira de 75 um.

8 Tempo de moagem igual a 0.
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Figura 11: Residuos (a) grits e (b) dregs apos processo de moagem e peneiramento
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Fonte: A autora (2021).

3.2 CARACTERIZACAO DO CIMENTO E RESIDUOS DREGS E GRITS.

A caracterizagdo quimica dos residuos de dregs e grits constitui-se numa etapa
fundamental visto que estes podem apresentar algumas substincias, impurezas ou
contaminantes, oriundos do processo de obten¢do que podem afetar ou até mesmo comprometer
as propriedades das matrizes cimenticias. Para tal, foram realizados os ensaios de fluorescéncia
de raios X (FRX), perda ao fogo, difragdo de raios X e Chapelle modificado, sendo esse ultimo
para avaliar se os residuos apresentam atividade pozolanica.

Poucos trabalhos abordam a caracterizacao fisica dos residuos dregs e grits, conforme
mostrado no capitulo 2 (item 2.1), principalmente em termos de distribui¢do granulométrica e
area superficial especifica. Esses pardmetros exercem um papel preponderante na agao fisica
das adi¢cdes minerais. Sendo assim, apdés a moagem foram realizados ensaios para a
determinagdo da massa especifica (ABNT NBR 16605:2017); da superficie especifica pelo
método BET e distribuicao granulométrica dos residuos. A morfologia das particulas também
foi avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV) a fim de complementar os
resultados obtidos com andlise dindmica de imagens.

A caracterizagdo quimica e fisica do cimento foi realizada adotando os mesmos métodos

e procedimentos a fim de estabelecer um comparativo com os residuos.

3.3 ESTUDO EM PASTAS E ARGAMASSAS

Esta etapa foi realizada para avaliar a influéncia da substitui¢do parcial do cimento pelos
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residuos na cinética de hidratacdo e produtos hidratados formados nas pastas, bem como nas
propriedades fisicas e na microestrutura de argamassas. Na Tabela 07 apresenta-se uma sintese

das propriedades avaliadas no estudo em pastas e argamassas.

Tabela 7: Descricao dos ensaios a serem realizados no estudo em pasta e argamassa

Estado/material Pasta Argamassa

) o ) Indice de consisténcia
Estado fresco Calorimetria isotérmica; ) o )
Densidade de massa e indice de vazios;

Resisténcia a compressio;
Modulo de elasticidade dindmico;
Estado

DRX (somente aos 28 dias); Absorcao por capilaridade;
endurecido

TG. Absorcao de agua e indice de vazios;
(3, 7 e 28 dias)

Massa especifica;

MEYV (somente aos 28 dias).

Fonte: A autora (2021).

3.3.1 Definicdo dos teores de substitui¢do

Os teores de substituicdo parcial do cimento por dregs ou grits foram definidos
baseando-se no limite de incorporagdo de material carbonatico estabelecido pela
ABNT NBR 16697:2018. Nesta, ¢ permitida a adicdo de até 25% de material carbonatico
durante a producdo de cimento Portland. Na norma europeia EN 197-1, o limite maximo de
incorporacdo ¢ de 35% (ECRA, 2021). Portanto, considerando que o CP V apresenta um teor
maximo de 10% de material carbondtico (ABNT NBR 16697:2018), o teor de substitui¢do de
0; 5; 10; 20 e 30% do cimento por dregs ou grits equivale a 10; 15; 20; 30 e 40% de material

carbonatico presente nas pastas e argamassas produzidas.

3.3.2 Estudo em pasta

As pastas foram produzidas com cimento Portland CPV — ARI (Caué — Intercement),
dregs ou grits nos teores de substitui¢do supracitados. Para minimizar os efeitos de aglomeracao
das particulas finas no sistema foi utilizado aditivo superplastificante a base de éter
policarboxilato (MasterGlenium 3500, BASF®) com densidade variando de 1,10 a 1,14 g/cm?
segundo informagdes do fabricante. O teor de aditivo foi definido para a mistura de referéncia

para obtencao de indice de consisténcia da argamassa igual a 240 £ 10 mm e, posteriormente,
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adotado para as demais pastas estudadas.

A relagdo agua/finos foi mantida constante em 0,48 conforme estabelecido pela
ABNT NBR 7215:2019. O método de mistura adotado baseou-se no procedimento apresentado
por Scrivener, Snellings e Lothenbach (2016), utilizando um misturador (mixer Lenoxx turbo
600 W) em velocidade maxima por um periodo de cinco minutos.

A influéncia dos residuos dregs e grits na cinética de hidratacao foi avaliada pelo ensaio
de calorimetria isotérmica. A determinagdo da quantidade de hidratos formados foi realizada
por meio dos ensaios de termogravimetria nas idades de 3, 7 e 28 dias e de difracdo de raios X
aos 28 dias. A paralisacdo da hidratagdo das matrizes foi realizada pela mudanca de solvente,
na qual a dgua foi substituida por alcool isopropilico. Para esse, as amostras foram previamente
secas em estufa por 40°C até constancia de massa e, posteriormente, submetidas a trés ciclos
de imersdao em isopropanol: (1) 15 min; (2) 15 min; e (3) 24 h. Foi adotada a propor¢ao (1 g de
pasta: 10 mL de alcool isopropilico), conforme proposto por Scrivener, Snellings e Lothenbach
(2016). Apos esse processo, as amostras foram secas em estufa a 40°C por 60 min e, em
sequéncia, submetidas a moagem em moinhos de discos oscilantes da marca Herzog. A amostra

moida foi peneirada, sendo utilizada para a anélise a fracdo passante na peneira de 75 pm.

3.3.3 Estudo em argamassa

Tal como nas pastas, as argamassas foram produzidas utilizando cimento Portland CPV
— ARI (Caué — Intercement), areia natural quartzosa disponivel comercialmente no municipio
de Uberlandia-MG, aditivo superplastificante a base de éter policarboxilato e dgua da rede de
abastecimento publico.

Foi adotada a propor¢do 1:3 (cimento: areia) em massa e relacdo dgua/finos igual a 0,48
conforme proposto pela ABNT NBR 7215:2019. A incorporacdo dos dregs e grits em
substitui¢do ao cimento Portland foi feita nos teores de 0; 5; 10; 20 e 30% em massa, para
ambos residuos. O teor de aditivo foi adotado para obtencdo de indice de consisténcia de
240 + 10 mm na argamassa de referéncia. O mesmo teor foi adotado para as argamassas com
os residuos a fim de avaliar os efeitos destes no indice de consisténcia.

As argamassas foram misturadas em misturador de bancada de acordo com o método

estabelecido pela ABNT NBR 7215:2019. No estado fresco, foram feitos ensaios para
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determinagdo do indice de consisténcia— ABNT NBR 13276:2016b; densidade de massa e teor
de ar incorporado — ABNT NBR 13278: 2005a.

Para avaliagdao das argamassas no estado endurecido foram moldados corpos de prova
cilindricos com dimensdes de 5 cm x 10 cm (didmetro x altura) conforme os procedimentos da
ABNT NBR 7215:2019. Apdés a moldagem, os corpos de prova foram armazenados em
laboratorio mantendo-se a umidade relativa de 100% e temperatura igual a 23 + 2°C. Apds 24 h,
foram imersos em agua saturada com cal até a data de realizacao dos ensaios.

Foram realizados ensaios para determinacao da resisténcia a compressao (ABNT NBR
7215:2019), modulo de elasticidade dindmico (ABNT NBR 7215:2019) e porosidade total
medida pela absor¢do de 4agua e indice de vazios (ABNT NBR 9778: 2005b). Esses ensaios
foram realizados nas idades de 3, 7 e 28 dias.

A microestrutura das argamassas foi avaliada aos 28 dias por meio de microscopia
eletronica de varredura utilizando o microscépio Zeiss EVO MA10, em alto vacuo, com a
tensdo de aceleracao dos elétrons de 5 kV, Oxford 51-ADD0048. A analise foi feita em amostras
fraturadas metalizadas com ouro (camada com 60 um de espessura).

Posteriormente, foi determinada a eficiéncia do uso do cimento nas argamassas
produzidas por meio do célculo do indice de ligante (IL) proposto por Daminelli ef al., 2010.
Esse indicador mede a quantidade de ligante necessaria para obtengcdo de uma unidade de
determinado parametro de desempenho — neste trabalho, foi adotado a resisténcia & compressao

das argamassas aos 28 dias.
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4 CARACTERIZACAO DO CIMENTO, DREGS E GRITS

As caracteristicas quimicas e fisicas dos residuos dregs e grits sao influenciadas pela
variabilidade quimica, local e temporal das matérias primas bem como das especificidades
fabris inerentes ao processo de obtencao da celulose. Desse modo, ¢ importante estabelecer uma
metodologia para a caracterizagdo detalhada dos mesmos para melhor entendimento dos seus
efeitos como adi¢ao mineral em substitui¢ao parcial ao cimento.

Nesse contexto, este capitulo tem como objetivo analisar as caracteristicas quimica e

fisica dos grits e dregs, tragcando um comparativo com o cimento utilizado na pesquisa.
4.1 MATERIAIS E METODOS

Foi utilizado um cimento Portland de alta resisténcia inicial CPV — ARI (Caué —
Intercement) composto por clinquer, sulfato de calcio e material carbonatico, em conformidade
com a ABNT NBR 16697:2018a. Este foi adotado por apresentar menor teor de adigdes
minerais, um fator de extrema importancia para se avaliar o efeito da incorporagao dos residuos.

Apos a reducdo da granulometria, conforme descrito no item 3.1.1, assim como o
cimento, os dregs e grits foram submetidos a ensaios para caracterizagdo quimica e fisica,

descritos em sequéncia.
4.1.1 Caracterizagdo quimica

A identificagdo dos principais 6xidos presentes no cimento Portland e nos residuos foi
feita pelo ensaio de fluorescéncia de raios X. Amostras em p6 foram prensadas por meio de
uma prensa hidraulica manual (Herzog) e, posteriormente, ensaiadas num espectrometro de
fluorescéncia de raios X (modelo S8 Tiger — marca Bruker) no Laboratorio Multiusuario em
Energias Renovaveis (LAMER/UFU). Para complementar a analise, foi determinada a perda
ao fogo pelo método direto estabelecido pela ABNT NBR NM 18:2012, adotando-se a
temperatura de 1000°C.

A andlise termogravimétrica foi feita utilizando termobalanca (sistema TA Instrument
— série Discovery, modelo TGA 55) no laboratorio de equipamentos multiusuarios da UFU —
Campus Pontal. Os ensaios foram realizados em atmosfera inerte, com cadinhos de platina,

numa taxa de aquecimento de 5°C/min no intervalo de 25°C a 950°C.
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As fases cristalinas presentes nos materiais foram detectadas por meio da difracdo de
raios X utilizando-se o equipamento Shimadzu modelo XRD6000, localizado no Laboratorio
de Compostos Lamelares da Universidade Federal de Vigosa — Campus Rio Paranaiba,
utilizando fonte de radiacdo CuKa, com voltagem de 30,0 kV, corrente de 30,0 mA, intervalo
de varredura de 26 =4 a 70°, velocidade de 2°/min e passo de 0,02°. A identificagdo qualitativa
das fases detectadas foi realizada com base nas fichas cristalograficas ICSD (International

Crystal Structure Database).
4.1.2 Caracterizagdo fisica

A determinagdo da massa especifica foi realizada de acordo com a
ABNT NBR 16605:2017 utilizando-se o frasco volumétrico de Le Chatelier e meio dispersor
querosene. A area superficial especifica dos materiais foi determinada pelo método Brunauer,
Emmet e Teller (BET) realizando duas determinagdes para cada material, utilizando o
equipamento modelo ASAP 2020, no laboratério do Grupo de Pesquisa em Processos
Cataliticos e Termoquimicos (GPCATT/UFU).

A analise de imagem dinamica foi realizada com lente de resolugdo minima de 0,10mm
e intervalo de deteccdo de 1 a 341um e duracdo de 180s para cada amostra, por meio do
analisador de tamanho e forma de particula modelo QicPic — Gradis — Vibril da Sympatec, com
sistema de dispersdo Lixell, localizado no Laboratério de Microestrutura e Ecoeficiéncia de
Materiais (LME) do Departamento de Engenharia de Construcdo Civil da Escola Politécnica da
Universidade de Sao Paulo (USP).

4.1.3 Andalise da morfologia e composigdo das particulas (MEV-EDS)

O ensaio de microscopia eletronica de varredura foi realizado no Laboratdrio
Multiusudrio de Microscopia Eletronica de Varredura (LAMEV/UFU). Inicialmente, para
aumentar a condutividade elétrica das amostras foi necessario recobri-las com uma camada de
ouro (60 um) — esse procedimento foi realizado num equipamento Leica EM SCD050. Apds a
metalizacdo das amostras, as micrografias foram obtidas por meio do microscopio da marca
Zeiss, modelo EVO MA10, em alto vacuo e tensdo de aceleracdo dos elétrons de 5 kV. Depois

da captura das imagens, determinaram-se os elementos quimicos presentes nas amostras por



50

meio de um detector de espectroscopia de energia dispersiva por raios X (EDS) da marca

Oxford modelo 51-ADDO004.

4.1.4 Avaliagdo da atividade pozoldnica

A determinagdo da atividade pozolanica nos dregs e grits foi feita em conformidade
com a ABNT NBR 15895: 2010. O ensaio foi realizado no Laboratorio de Quimica da
Universidade Federal de Vigosa — Campus Rio Paranaiba, utilizando-se uma solug¢dao de
carbonato de sddio para padronizacdo do 4cido cloridrico; e, a homogeneizagdo efetuada em
banho maria com agitador modelo Dubnoff SL-157, com velocidade de vibragdo igual a
100 rpm. O valor limite para ocorréncia de atividade pozolanica pelo método Chapelle sugerido

por Raverdy apud Hoppe Filho (2017) ¢ de 436 mg de Ca(OH)> por grama da amostra.

42 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.2.1 Caracterizag¢do quimica

Na Tabela 8 sao apresentados os resultados obtidos nos ensaios de fluorescéncia de raio-
X, perda ao fogo além do equivalente alcalino’, para o CP-V, dregs e grits.

Tabela 8: Composicdo quimica do cimento Portland, dregs e grits

. CONCENTRACAO (%)
OXIDOS .
Cimento (CP-V) Dregs Grits

CaO 62,22 58,68 84,43
Si0O, 15,24 7,75 4,95
Na,O 0,51 3,01 4,63
SO; 5,22 4,29 2,11
MgO 1,90 15,74 1,23
P>0s 0,21 0,45 0,98
Fe;0O; 2,62 2,18 0,37
SrO 0,18 0,39 0,36
AbLO3 3,46 2,53 0,34
K>O 1,03 0,31 0,21
MnO 0,10 3,75 0,20
Outros 0,44 0,92 0,19
Perda ao fogo (%) 6,87 38,13 39,2
Equivalente alcalino em Na>O (%) 1,28 3,22 4,77

Fonte: A autora (2021).

°Equivalente alcalino em Na,0 = %Na,0 + 0,658 X %K,0
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O cimento Portland tipo V atende os requisitos de presenca de MgO e perda ao fogo
(ABNT NBR 16697:2018) em no maximo 6,5% para ambos pardmetros. Nota-se que ha
compatibilidade da composi¢do quimica entre os residuos e o cimento, sendo o principal
componente o 6xido de calcio (CaO). Nos grits, o teor desse 0xido foi de 84,43% e nos dregs,
58,68%. Os dregs apresentam um teor de 6xido de magnésio (15,74%) superior aos grits
(1,23%), porém abaixo do méaximo identificado na literatura para os dregs (17,98%) e grits
(1,98%).

Os teores dos 0xidos presentes nos grits correspondem aos valores maximos € minimos
observados na literatura (Tabela 3). Para os dregs, o teor de Na>O foi de 3,01%, sendo inferior
ao valor minimo (4,73%) constatado na literatura. O teor de Fe»Os3 (2,18%) ficou pouco acima
do valor maximo encontrado na literatura (1,93%).

Na Figura 12 estd apresentada a termogravimetria do cimento Portland. Foram
observados picos referentes a perda da agua quimicamente combinada (73,84°C), a

desidratagdo da portlandita (371°C) e a decomposi¢ao do carbonato de calcio (598,05°C).

Figura 12: Curva de termogravimetria obtida para o cimento Portland (CP-V)
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Fonte: A autora (2021).
Nos dregs e grits constatou-se somente o pico referente a perda de massa relacionada a

decomposi¢do do carbonato de calcio nas temperaturas de 638°C e 645°C, respectivamente —

conforme apresentado nas Figuras 13 e 14.
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Figura 13: Curva de termogravimetria (TG e DTG) obtida para os dregs
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Fonte: A autora (2021).
Figura 14: Curva de termogravimetria (TG e DTG) obtida para os grits
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Fonte: A autora (2021).
A partir das relagdes molares entre o CaCOs e o CO: e resultados obtidos na

termogravimetria foram determinados o teor de carbonato de célcio!® existente nos residuos e

no cimento Portland. Os resultados obtidos estdo apresentados na Tabela 9.

MCaCO 3

1094CaC04 = oy X %C0,, sendo a massa molar do CaCOs (100,09 g/mol) e CO, (44,01 g/mol).
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Tabela 9: Teores de CO2 e CaCOj presentes no cimento, dregs e grits determinados por

termogravimetria.
Base de volateis Base de ndo voldteis
Fator de
Material - Massa
CO» (%) | CaCOs (%) | Massa corregio | co, (%) | C2CO | residual
residual (%) o

(%)

Cimento 4,24 9,63 93,369 1,07 4,54 10,32 100

Dregs 27,32 62,13 61,533 1,63 44,40 100,97 100

Grits 37,51 85,30 59,416 1,68 63,13 143,57 100

Fonte: A autora (2021).

A ABNT NBR 16697:2018 estabelece que o material carbonatico a ser utilizado nos

cimentos Portland deve possuir um teor minimo de 75% de CaCOs e, no caso do CPV um teor

maximo de 10%. Com base nos resultados, observa-se que os grits atendem esse requisito da

norma, porém os dregs apresentam um teor inferior conforme Tabela 9.

Os difratogramas obtidos apresentam os componentes mineraldgicos detectados para o

cimento Portland e os residuos conforme mostrado na Figura 15.

Figura 15: Difratogramas obtidos para o cimento Portland, residuos dregs e grits
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Fonte: A autora (2021).
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Os principais compostos identificados pela DRX vao de encontro aos principais 0xidos

detectados por FRX, como célcio, silica, ferro e alumina, estando em conformidade com os

resultados obtidos na literatura. Destaca-se a inexisténcia de halos amorfos nos grits e dregs.
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Na Tabela 10 sdo apresentados os compostos identificados por DRX para os dregs, grits

e cimento Portland, bem como as respectivas fichas cristalograficas (ICDD).

Tabela 10: Compostos identificados no cimento Portland e nos residuos por DRX.

Material gg?;%‘; Nome do composto lj;)il::rg;) Férmula quimica
01-005-0586 Carbonato de Célcio Calcita CaCOs3
00-0490442 Silicato de célcio Alita Ca3SiOs

Cimento  00-029-0371 Silicato de calcio Larnita Ca,Si04

Portland ) 038.1429  Aluminato tricalcico (C3A) - CasAlLOg
01-030-0226  Ferroaluminato tetracalcico Brownmillerita CaxFeAlOs
01-041-0224  Sulfato de célcio hidratado Bassanita CaSOs4 -0.5H,0
01-005-0586 Carbonato de Calcio Calcita CaCO;
00-029-0371 Silicato de calcio Larnita CasSi04
01-078-1253 Silica Quartzo SiO;

Dregs 01-030-0226  Ferroaluminato tetracélcico Brownmillerita CaFeAlO:s
00-030-0794 Oxido de magnésio Periclasio MgO
01-072-0038 Silafsglll‘; t‘ée d?;gg?;&iﬁf;f&g Pirssonita Na;C03.CaCO3.2H;0
00-044-1481 Hidréxido de calcio Portlandita Ca(OH),
01-005-0586 Carbonato de calcio Calcita CaCO;
00-029-0371 Silicato de calcio Larnita CasSi04
01-078-1253 Silica Quartzo Si0,

Grits  01-072-0038 Silafsglll‘; tie d‘;aggg?jtd"ﬂif;;ﬁg Pirssonita Na;C03.CaC0;3.2H;0
00-037-1465 Sulfato de s6dio Ternadita NaxSO4
00-044-1481 Hidréxido de calcio Portlandita Ca(OH),
00-041-0224 Sulfato de célcio hemihidratado Bassanita CaS0O; -0.5H,0

Fonte: A autora (2021).

O carbonato de célcio (calcita) e o silicato de calcio (larnita) foram detectados em todos

materiais analisados. Para o cimento Portland, os compostos identificados sdo relacionados a

composicao principal: C3S, C2S, C4AF, C3A, CaCOs e sulfato de célcio hemi-hidratado.

Em ambos residuos, foram detectados o carbonato de calcio, C»S, a silica, a portlandita

e a pirssonita (NaxCOs3.CaCO3.2H>0), esta que segundo Martins (2007) ¢ originada pela

combinacgdo entre o reagente denominado licor branco (NaOH +Na»S), usado para separacao
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das fibras da madeira, e a presenga de carbonato de calcio ou outras fontes de ions calcio nas
solugdes utilizadas no processo industrial.

Destaca-se ainda a presencga de C2S nos dregs e grits, que no processo de hidratagdo do
cimento Portland, contribui para o desenvolvimento das propriedades em idades mais
avancadas (GARTNER, 2002; HARRISSON, 2019).

Em uma analise comparativa dos compostos identificados para os dregs e grits, foi
possivel observar a presenca de periclasio nos dregs e de sulfato de célcio hemihidratado nos
grits, diferenca que pode estar relacionada a composi¢do quimica destes, aos elevados teores

de magnésio, nos dregs e de calcio nos grits.

4.2.2 Caracterizagdo fisica

Os parametros fisicos determinados para o cimento Portland e os residuos dregs e grits

sdo apresentadas na Tabela 11.

Tabela 11: Massa especifica, area superficial especifica (BET e difragdo a laser), fator de
forma e didmetros D10, D50 e D90, determinados para o cimento Portland, dregs e grits.

PARAMETRO CIMENTO DREGS GRITS

Massa especifica (g/cm?) 3,08 2,45 2,61

Area superficial especifica (BET) (m?¥/g) 2,38 20,95 2,44

Area superficial especifica (m?/g) 0,22 0,14 0,18

éné‘“'se Fator de forma 0,69 0,68 0,69
dindmica D10 (um) 5,75 8,26 7,0

_ de D50 (um) 12,41 21,02 16,03

imagem
D90 (um) 24,66 60,76 33,53

Fonte: A autora (2022)

Os valores de massa especifica apresentados na Tabela 11 sdo abrangidos pelos estudos
encontrados na literatura: os dregs 2,21 g/cm® (ROLIM, 2022) a 2,60g/cm* (MARTINEZ-
LAGE et al., 2016) e grits 2,49 g/cm® (ROLIM, 2022) a 2,98g/cm* (MENDONCA, 2018). Em
relacdo aos valores médios de massa especifica apresentados na Tabela 4, obtidos pelo ensaio
de Le Chatelier, os resultados desta pesquisa (Tabela 11) apresentam um coeficiente de
variabilidade de 0,05% para os dregs e 1,5% para os grits, indicando a proximidade destes com
os valores apresentados pela literatura.

A area superficial especifica foi obtida utilizando a analise dindmica de imagem e o

método BET, os quais geram resultados com diferentes ordens de grandeza devido aos



56

principios de cada método. O método BET considera a morfologia e a porosidade das particulas
(SCRIVENER, SNELLINGS E LOTHENBACH, 2016) e na analise dindmica de imagem ¢
feita uma correlacao das dimensoes das particulas com o didmetro de uma esfera (ULUSQOY,
2019).

Os resultados da andlise dinamica de imagem mostram que o cimento possui area
superficial superior a dos residuos e, consequentemente, maior finura. Em termos da area
superficial BET, os dregs apresentaram area aproximadamente 8x superior a do cimento e dos
grits. Tal diferenca pode ser explicada pelas diferencas na morfologia das particulas - parametro
que sera avaliado posteriormente por meio da microscopia eletronica de varredura.

Na literatura, pode-se encontrar poucos trabalhos que abordam a area superficial dos
dregs e grits. No entanto, nos dados coletados pode-se constatar uma grande varia¢do nos
valores de area superficial BET. Para os dregs, verificou-se valores de 6,24m?/g (Martinez-
Lage et al.; 2016), 8,08m?'g (KUCUK et al.), 12,0 a 21,4m?g para diferentes lotes de residuos
da Suécia (MAKITALO et al.,2014) e 72,08m?/g (SANTOS, 2019). Para os grits, foi verificado
somente o valor de 2,97m?/g (SANTOS, 2019).

As curvas de distribuicdo granulométrica das particulas do cimento e dos residuos,

obtidas por andlise de imagem dinamica, sdo apresentadas na Figura 16.

Figura 16: Distribui¢cdo granulométrica do cimento, dregs e grits
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Fonte: A autora (2021).
Nota-se que ambos os residuos apresentam dimensdes superiores a do cimento Portland,

e os grits possuem didmetros inferiores aos dregs, conforme abordado na Tabela 11. Além
disso, cerca de 97% das particulas dos dregs € 97,7% dos grits, apresentaram didmetro inferior

a 75 um, demonstrando a eficiéncia do método de moagem adotado.
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4.2.3 Andlise da morfologia e composicdo das particulas (MEV-EDS)

Na Figura 17 sdo apresentadas as microscopias obtidas por varredura eletronica para o

cimento Portland (A e D), dregs (B ¢ E) e grits (C e F).

Figura 17: Microscopias obtidas por MEV, cimento (A e D), dregs (B e E) e grits (C e F)

T N e - I T
Legenda: A, B e C - resolucdo de 20pum e magnificagdo de 1,31 kx; D, E e F - resolugdo de 10 pm e
magnificagdo de 2,90 kx

Fonte: A autora (2021).

Em termos de morfologia, as particulas dos residuos apresentam formato semi
arredondado e as do cimento formato semi anguloso. A Figura 18 mostra uma ampliacdo da

Figura 15 (imagens E e F) apresentando a diferenca morfologica entre os dregs e grits.

Figura 18: De‘_[alhamento da superficie de particulas de dregs (A) e grits (B).

1 m EHT = 2000 kv Signal A = SE1 Date :28 Jun 2021 W 1 um EHT =20.00 K/ Signal A= SE1 Date :28 Jun 2021 ﬁ

WD = 12.5mm Mag= B11KX Time :11:21 57 WD=13.0mm Mag= BITKX Time 133838

Legenda: A e B - resoluc@o de 1um e magnificagdo de 8,11 kx.
Fonte: A autora (2021).



58

Nos dregs, a superficie das particulas apresenta mais irregularidades se comparada a dos
grits, em conformidade com os resultados obtidos para a 4rea superficial especifica determinada
pelo método BET, a qual considera a porosidade/irregularidade das superficies das particulas.

Na Figura 19 sdo apresentados os mapeamentos quimicos do cimento Portland (A),

dregs (B) e grits (C), com a identifica¢do do calcio (laranja), magnésio (azul) e sddio (amarelo).

Figura 19: Mapeamento quimico do cimento (A), dregs (B) e grits (C). Identificacao dos

elementos calcio (em laranja), magnésio (em azul) e sdédio (em amarelo).

Cimento Portland

Calcio = Magnesio Sodio
Fonte: A autora (2021).
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Na analise quimica obtida por EDS, destaca-se, em conformidade com os resultados
obtidos por FRX, o célcio (representado em laranja) como o principal elemento existente em
todos os materiais. Ainda foram detectados para todos os materiais, os elementos Al, Si, S, K e
P, destacando-se ainda o Mg e Na, estes que foram os principais elementos detectados para os

residuos por EDS, estando dentre os principais identificados no ensaio de FRX.
4.2.4 Determinagdo da atividade pozoldnica (Chapelle modificado)

O indice de atividade pozolanica obtido para os dregs e grits foram, respectivamente

30,6 mg de Ca(OH)2/g e 22,9 mg de Ca(OH)2/g, conforme retratado na Figura 20.

Figura 20: Indice de atividade pozolanica dos residuos dregs e grits

450
= 400
I 350 Limite: 436g Ca(OH2)/g (Raverdy et al (1980), apud Hoppe Filho (2017).
=
e 300
]
Q 250
D
ey 200
&n
E 150
% 100
e 50 30,6 22,9
3 0 L I
Dregs Grits
Residuos

Fonte: A autora (2021).

Os resultados obtidos para ambos residuos sdo inferiores a 436 mg de Ca(OH)./g
(Raverdy apud Hoppe Filho, 2017) o que representa a inexisténcia de atividade pozolanica por

parte dos residuos estudados.

43 CONCLUSOES PARCIAIS

Apds homogeneizagao e peneiramento dos residuos submetidos ao método de moagem
aqui descrito, 97,0% das particulas de dregs e 97,7% das particulas de grits apresentavam
diametros inferiores a 75 um, apresentando granulometria adequada para a utilizacao destes
como adi¢des minerais em matrizes cimenticias.

Em termos de caracterizagdo quimica, pelo ensaio de FRX pode-se constatar o 6xido de

calcio como principal composto existente nos residuos, bem como no cimento Portland adotado.
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Destaca-se ainda a significativa presenga de 6xido de magnésio nos dregs (15,74%) detectada
por FRX, o que podera influenciar na hidratagdo do cimento Portland ¢ no comportamento
fisico das matrizes cimenticias.

Por meio de relagdes molares e dos resultados obtidos pela TG, verificou-se que os grits
apresentaram o maior teor de carbonato de calcio 85,14%, atendendo requisitos normativos para
utilizagdo como material carbonatico (>75%).

Em termos de area superficial determinada pelo método BET, pode-se concluir que os
residuos dregs apresentaram particulas com maior area superficial se comparado ao cimento
Portland (CP-V-ARI) e aos grits, devido a maior irregularidade de sua superficie conforme,
imagens obtidas por MEV. Esses também apresentaram dimensdes superiores as dos grits € as

do cimento Portland conforme resultados da analise dindmica de imagem.
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S5 ESTUDO EM PASTAS

A incorporacao dos dregs e grits podem alterar a cinética de hidratagdo das pastas e os
hidratos formado modificando o comportamento fisico, quimico e consequentemente mecanico
das matrizes cimenticias.

Neste contexto, este capitulo tem como objetivo avaliar a influéncia da substitui¢ao
parcial do cimento Portland por dregs e grits, em diferentes teores, na cinética de hidratacao e
formagdo dos produtos hidratados. Para isso, foram realizados ensaios de calorimetria

isotérmica, termogravimetria aos 3, 7 e 28 dias e difragdo de raios X aos 28 dias em pastas.

5.1 MATERIAIS E METODOS

As pastas foram confeccionadas com cimento Portland CPV — ARI (marca Caué —
Intercement), dregs e grits, em substitui¢ao parcial ao cimento em teores de 0, 5, 10, 20 e 30%.
A caracterizagao do cimento e dos residuos foram apresentadas no capitulo 4. A relagao
agua/finos foi fixada em 0,48 conforme estabelecido pela ABNT NBR 7215:2019.

Para minimizar os efeitos de aglomeracao das particulas finas no sistema foi utilizado o
aditivo superplastificante MasterGlenium 3500 com base quimica de éter policarboxilato, com
densidade variando de 1,10 a 1,14 g/cm® (BASF, 2014) e 4gua da rede municipal de
abastecimento de Uberlandia-MG. Foi adotado o teor de 0,4% de aditivo em relacao a massa
de finos (cimento + residuo) para todas as matrizes estudadas. Esse teor foi definido a partir de

estudos prévios com a argamassa de referéncia.

5.1.1 Cinética de hidrata¢do

O ensaio de calorimetria isotérmica visa medir a quantidade de energia térmica liberada
por reagdes quimicas em um determinado periodo de tempo sob temperatura constante. Para as
pastas confeccionadas nesta pesquisa, foram avaliados o fluxo e o calor acumulado relacionado
ao processo de hidratagdo do material cimenticio a uma temperatura de 23°C por um periodo
de 72 horas.

Na Figura 21 apresentam-se as etapas de preparacdo das pastas € o equipamento
utilizado. Inicialmente, foi feita a pesagem dos materiais (A) e a pré homogeneizagao de todos

os finos. Estes foram incorporados a agua e aditivo e depois, misturados manualmente por 30
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segundos (B); em seguida, foram misturados em um agitador de hélice (IKAlabortechnik
modelo RW20DZM.n) a 1270 rpm por 60 segundos (C); apés a mistura, a pasta foi colocada

no recipiente e esse colocado no calorimetro isotérmico — Calmetrix (ICAL 800 HPC) (D e E).

Figura 21: Etapas de prepara¢@o do ensaio para avaliacao da cinética de hidratacdo das pastas.

Fonte: A autora (2022).

Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Microestrutura e Ecoeficiéncia de Materiais
(LME) do departamento de Engenharia de Constru¢do Civil da Escola Politécnica da
Universidade de Sao Paulo (USP).

5.1.2 Preparacgdo das amostras para termogravimetria e difracdo de raios X

As pastas produzidas para realizacdo do ensaio de difragdo de raios X e
termogravimetria, foram misturadas adotando-se o procedimento descrito no item 5.1.1.

Primeiramente, foi determinada a massa de cimento para o traco de referéncia em fungao
da capacidade do mixer (400 g). A partir disso, determinou-se a quantidade de cimento e residuo

para os outros tracos, mantendo-se fixa a massa de agua (130 g) e aditivo (1,6 g) (Tabela 12).
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Tabela 12: Quantidade de cimento e residuo utilizado para a produgao das pastas para analises

de DRX e TG; relagdo agua/finos = 0,48 e teor de aditivo 0,4% em relagdo a massa de finos.

Pasta Cimento (g) Dregs (g) Grits (g)
REF 270,27 - -

D5 256,76 13,51 -
D10 243,24 27,03 -
D20 216,32 54,05 -
D30 189,19 81,08 -

G5 256,76 - 13,51
G10 243,24 - 27,03
G20 216,32 - 54,05
G30 189,19 - 81,08

Fonte: A autora (2022).

As pastas foram moldadas em recipientes plasticos sendo a cura feita por imersdao em
agua saturada com cal até a data de realizagdo dos ensaios. Para o ensaio de DRX, as amostras
foram preparadas apds 28 dias e para TG apods 3, 7 e 28 dias. A paralisacdo da hidratacdo das
matrizes foi realizada pela mudanca de solvente, na qual a agua foi substituida por alcool
isopropilico. Para esse, as amostras foram previamente secas em estufa por 40°C até constincia
de massa e, posteriormente, submetidas a trés ciclos de imersdao em isopropanol: (1) 15 min;
(2) 15 min; e (3) 24 h. Foi adotada a propor¢do (1 g de pasta: 10 mL de alcool isopropilico)
conforme proposto por Scrivener, Snellings e Lothenbach (2016).

Apbs o processo de paralisacdo, as amostras foram secas em estufa a 40°C por 24 horas
e, em sequéncia, submetidas a moagem em moinhos de discos oscilantes da marca Herzog por

30 s. A amostra foi peneirada na peneira de 75 um, adotando-se para andlise a fracdo passante.

5.13 Difragdo de raios X

As fases cristalinas foram detectadas por meio da difragdo de raios X, utilizando-se
equipamento Shimadzu modelo XRD6000, fonte de radiagdo CuKa, voltagem de 30,0 kV,
corrente de 30,0 mA, intervalo de varredura de 26 = 4 a 70°, velocidade de 2°/min e passo de
0,02°, para isto foram realizadas duas determinacdes para cada pasta. Os ensaios foram
realizados no Laboratorio Multiusudrio do Instituto de Quimica (LAMIQ/UFU). A
identificagdo qualitativa das fases detectadas foi realizada com base nas fichas cristalograficas

ICSD (International Crystal Structure Database).
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Andalise termogravimétrica (TG/DTG)
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A andlise termogravimétrica foi realizada no laboratorio de equipamentos multiusudrios

da UFU - Campus Pontal, utilizando um sistema da TA instruments, da série discovery modelo

TGA- 55 e cadinhos de platina, a andlise foi realizada com taxa de aquecimento de 5°C/min de

25°C até 900°C em atmosfera inerte. Os ensaios foram realizados em duas amostras para cada

pasta estudada, sendo a massa média de cada amostra igual a aproximadamente 6mg.

5.2 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.2.1

Efeito dos dregs e grits na cinética de hidratagdo

As curvas de fluxo de calor (A e C) e calor acumulado (B e D) para as matrizes de

referéncia (REF) e com diferentes teores de grits e dregs sao apresentadas na Figura 22.

Figura 22: Curvas de fluxo de calor e calor acumulado das matrizes de referéncia, com dregs
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Fonte: A autora (2022).
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Por meio das curvas apresentadas na Figura 22, obteve-se o calor total de hidratacdo das

pastas estudadas em fun¢ao do teor de substituicao do cimento por ambos residuos (Figura 23).

Figura 23: Calor total das pastas com dregs e grits em funcgao do teor de substituigdo.
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Fonte: A autora (2022).

Pode-se constatar a alta correlag@o entre o calor total e o teor de substituicdo para ambos
residuos. A constituicdo quimica, a interagdo dos constituintes das pastas e o efeito de diluicao
sdo os principais fatores que podem ter gerado tais modificagdes. Em termos do calor total
acumulado, pode-se perceber a redugdo deste em funcido do aumento do teor de substituicao do
cimento por ambos residuos. Na Figura 24, destaca-se a influéncia do teor e tipo de residuo na

contribuicao do calor total das pastas estudadas.

Figura 24: Influéncia do teor e tipo de residuo, dregs (A) ou grits (B) no calor total das pastas.
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Fonte: A autora (2022).
A contribui¢do no calor total de hidratagdo pelos dregs, se mostrou superior a dos grits,

conforme apresentado na Figura 24, possivelmente devido a maior area superficial, aumentando
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os pontos de nucleacdo, promovendo a aceleragdo das reagdes de hidratagdo e liberagao de calor
(OEY, 2013). Na Figura 25 apresenta-se a taxa de aceleragdo da hidratacdo (A) e o periodo de

inducdo (B) das pastas em funcao do teor de substituicao.

Figura 25: Taxa de aceleracao (A) e periodo de inducao (B) das pastas com dregs e grits.
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Fonte: A autora (2022).

Para as pastas D5 e D10 houve o aumento da taxa de aceleragdao da hidratagdo, o que
pode estar relacionado a elevada area superficial especifica (BET) dos dregs. Segundo
Scrivener, Snellings e Lothenbach (2016) e Oey (2013), o aumento na area superficial
especifica implica em uma maior acelerag¢do das reacdes de hidratacdo. Entretanto, para maiores
teores de substitui¢do, o efeito de dilui¢do possivelmente sobressaiu.

De modo geral, as pastas produzidas com dregs apresentaram aumento no periodo de
indugdo em relagdo a referéncia, algumas hipoteses que podem explicar esse fenomeno estao
relacionadas a composi¢ao quimica deste (Tabela §), com 15,8% de MgO e principalmente a
sua granulometria, superior a do cimento Portland (Tabela 11).

A presenca de MgO em matrizes cimenticias, conforme destacado no item 2.4, pode
afetar a cinética de hidratacdo devido a formacdo de Mg(OH) e inibigdo da formagdo do
Ca(OH)., consequentemente provocando a desaceleragdo na formacao deste sendo necessario
um maior tempo para que o maior nivel de satura¢do de Ca(OH): seja atingido, aumentando o
periodo de indugdo em relagdo a pasta de referéncia.

Para as pastas com 20% e 30% de grits, ocorreu a reducao do periodo de inducao em
funcdo do aumento no teor de substituicdo, tal fendmeno, pode ter ocorrido em fungdo da
composi¢ao quimica dos grits, ricos em célcio (Tabela 8) e do efeito de diluicao.

O elevado teor de calcio dos residuos, influencia diretamente no teor de CaO existente

nas pastas, que sao mais acentuados quanto maior o teor de substitui¢ao, visto que os grits
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apresentam teor de CaO superior ao do cimento Portland utilizado (Tabela 8). Devido a
solubilidade do 6xido de calcio em agua, (NIOSH, 2019) ¢ possivel pressupor uma maior
disponibilidade de calcio nas pastas com grits, implicando na aceleragao do consumo inicial de
calcio, atingindo mais rapidamente o ponto de saturacao da cal e consequentemente reduzindo
o periodo de indugdo (BERODIER e SCRIVENER, 2014).

Para as pastas com grits, exceto para o teor de 5%, a taxa de aceleragdo diminuiu em
fun¢do do aumento do teor de residuo, indicando uma menor reatividade, possivelmente devido
ao efeito de diluicao que foi intensificado quanto maior o teor de substitui¢ao. Para a pasta com
5% de grits, possivelmente o teor de substitui¢do nao foi suficiente para que o efeito de dilui¢ao

reduzisse a cinética de hidratagdo do cimento.

5.2.2 Andlise qualitativa dos compostos hidratados formados
Nas Figuras 26 e 27 sdo apresentados os difratogramas obtidos para as matrizes com

diferentes teores de substituicao do cimento por dregs e grits, respectivamente.

Figura 26:Difratogramas das pastas com 0, 5, 10, 20 e 30% de substitui¢do do CP-V por dregs
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Fonte: A autora (2022).
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Figura 27: Difratogramas das pastas com 0, 5, 10, 20 e 30% de substituicdo do CP-V por grits
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Fonte: A autora (2022).

Na Tabela 13 sdo apresentados os compostos quimicos detectados, suas respectivas

nomenclaturas, os codigos de identificacdo cristalografica (ICDD) e férmula quimica.

Tabela 13: Identificacdo dos compostos detectados nas pastas confeccionadas, com as
respectivas nomenclaturas, formulas quimicas e cddigo de identificacdo (ICDD)

COMPOSTO MINERAL FORMULA QUIMICA CODIGO (ICDD)
Carbonato de Calcio Calcita CaCOs3 01-005-0586
Silicato de célcio hidratado C-S-H Ca1,5Si03,5'XH2 00-033-0306
Hidréxido de calcio Portlandita Ca(OH), 00-044-1481
Trissulfoaluminato de célcio hidratado Etringita Ca,AL(S0,),(OH),, 00-041-1451
Monossulfoaluminato de célcio hidratado - (Ca,AL(OH) (S, ;O,H,) 01-083-1289
Monocarboaluminato de célcio hidratado - Ca,Al0,,CO,24H,0 00-036-0129
Hemicarboaluminato de célcio hidratado - Ca,ALOCO,-11H,0 00-041-0219

Sal duplo de carbonato de calcio e

i i CaNa, (CO,).,(H,O -072-
carbonato de sddio di-hidratado Pirssonita aNa,(C0,)-(H,0), 01-072-0038

Silicato de magnésio hidratado (M-S-H) Talco Mg,(OH),Si1,0 01-083-176

Fonte: A autora (2022).
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Na Tabela 14 sao apresentados os compostos detectados em cada pasta estudada

identificados a partir dos difratogramas apresentados nas Figuras 23 e 24.

Tabela 14: Compostos identificados aos 28 dias para cada tipo de pasta confeccionada.

PASTAS
COMPOSTO/MINERAL
REF | D5 | D10 | D20 | D30 | G5 | G10 | G20 | G30

C-S-H X X X X X X X X X
Hidroxido de célcio X X X X X X X X X
Etringita X X X X X X X X X
Monossulfoaluminato X X X X X X X X X
Hemicarboaluminato X X X
Monocarboaluminato X X
Carbonato de calcio X X X X X X X X X
Pirssonita X X X X X X
M-S-H X X X

Fonte: A autora (2022).

Em todas as matrizes estudadas foram observados os compostos tipicos da hidratagao
do cimento: silicato de célcio hidratado (C-S-H); portlandita; etringita; monossulfoaluminato
de calcio hidratado e carbonato de calcio.

Nas pastas com teores de 10; 20 e 30% de substituicdo do cimento por dregs, foi
verificada a presenca de pirssonita e silicato de magnésio hidratado (M-S-H). A presenga de
pirssonita (Na;CO3.CaC0O3.2H,0) também foi detectada em ambos residuos, dregs e grits, no
estado anidro (Tabela 10). Na pasta com 5% de substituicdo do cimento pelo dregs, durante a
hidratacdo, provavelmente, os ions associados a esse composto se dissociaram e contribuiram
para a formagao de outros produtos. Nos teores superiores, devido a maior concentragdo deste,
uma parcela remanescente permaneceu na pasta.

Os dregs apresentaram maior teor de MgO em comparagdo ao grits € cimento conforme
os resultados obtidos na fluorescéncia de raios X (Tabela 8). Em teores superiores a 5% de
dregs na mistura, a maior concentragdo de magnésio pode ter contribuido para a formagao do
silicato de magnésio hidratado (BERNARD, et al., 2017).

Nas pastas com grits, observou-se que houve a formagdo de hemicarboaluminato de
calcio nas misturas com teores de 10, 20 e 30%; em teores superiores a 10%, notou-se a presenca
de monocarboaluminato de calcio hidratado. Isto pode ter ocorrido devido ao teor de carbonato

de calcio presente nas pastas, que aumentava quanto maior o teor de substituicdo do cimento
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por grits. Quanto maior o teor de carbonato de calcio, maior a formagdo do hemicarboaluminato
e, consequentemente, a transformag¢do deste em monocarboaluminato (MATSCHEI,
LOTHENBACH e GLASSER, 2006).

Em termos qualitativos, destacam-se como as principais diferengas entre as pastas
estudadas, a presenca de sulfato de magnésio hidratado (MSH) nas pastas com 10, 20 e 30% de
dregs e a presenca de hemicarboaluminato de célcio nas misturas com teores de 10, 20 e 30%;

em teores superiores a 10%, a presenga de monocarboaluminato de calcio hidratado.
5.2.3 Analise da quantidade de dgua quimicamente combinada

Na Figura 28 sdo apresentadas as curvas de perda de massa (TG e DTG) para as pastas
com dregs ¢ grits, respectivamente, na idade de 28 dias. No apéndice A, sdo apresentadas as
curvas de perda de massa (TG e DTQ) para as pastas estudadas, nas idades de 3 e 7 dias, bem
como as massas residuais e temperaturas de ocorréncia dos picos, para todas as pastas e idades.

Figura 28: Curva TG (A e B) e DTG (C e D) das pastas com 0, 5, 10, 20 e 30% de dregs (a
esquerda) e grits (a direita) aos 28 dias
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Fonte: A autora (2022).
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Nas pastas estudadas foram detectados trés picos referentes a perda de massa, ocorrendo
nas temperaturas proximas a 60°C, 380°C e 630°C. Esses coincidem com a perda da agua
quimicamente combinada, que geralmente ocorre em temperatura de até 150°C, a desidratacao
da portlandita em aproximadamente 460°C e a decomposi¢do do CO> de 600°C a 800°C,
conforme proposto por Scrivener, Snellings e Lothenbach (2016).

Com os dados obtidos nas curvas de termogravimetria (Anexo A) corrigidos para a base
de nao volateis, quantificou-se os teores de agua quimicamente combinada (AQC). A partir das
relagdes molares e da perda de massa dos picos foram determinados os teores de hidroxido de
calcio (CH)!! e CaCO; (conforme item 4.2.1). Na Tabela 15 apresentam-se os teores de AQC,

CH e CaCO:s para todas pastas e idades analisadas.

Tabela 15: Perda de massa corrigida para a base de ndo volateis das matrizes cimenticias de
referéncia, com dregs ou grits nas idades de 3, 7 e 28 dias

AQC Hidroxido de calcio (%) | Carbonato de calcio (%) M:assa Fator de
Pasta Idade residual -
(%) H20 Ca(OH), CO: CaCO; () | corresao

3 20,75 4,75 19,54 7,00 15,93 100 1,34

REF 7 21,11 5,04 20,72 7,74 17,61 100 1,36

28 21,87 5,47 22,48 12,13 27,58 100 1,37

3 21,19 4,79 19,69 13,68 31,11 100 1,36

D5 7 22,14 | 5,14 21,13 11,04 25,12 100 1,35
28* - - - - - - -

3 19,71 4,35 17,88 15,15 34,44 100 1,36

D10 7 20,19 4,74 19,49 15,10 34,33 100 1,35

28 21,57 491 20,20 15,52 35,30 100 1,36

3 20,35 4,21 17,30 17,59 40,00 100 1,36

D20 7 20,84 4,40 18,09 22,91 52,11 100 1,41

28 21,18 4,49 18,46 23,93 54,42 100 1,40

3 17,47 3,24 13,32 28,52 64,86 100 1,41

D30 7 16,58 4,70 19,32 28,29 64,33 100 1,38

28 19,74 4,55 18,71 34,53 78,52 100 1,38

3 19,24 4,29 17,64 13,31 30,26 100 1,35

G5 7 19,87 4,97 20,42 14,35 32,63 100 1,34
28* - - - - - - -

3 16,89 | 4,94 20,32 16,24 36,93 100 137

G10 7 16,98 5,08 20,89 20,67 47,02 100 1,34

28 20,44 5,56 22,87 21,18 48,18 100 1,39

3 17,99 4,26 17,50 25,29 57,52 100 1,37

G20 7 17,34 4,61 18,95 29,26 66,55 100 1,40

28 18,76 | 5,22 21,46 30,48 69,32 100 1,41

Mca(0H)2
MH20

1 9%Ca(OH), = X %H, 0, sendo a massa molar do Ca(OH); (74,09 g/mol) e H,O (18,02 g/mol).
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3 14,47 1,79 7,37 35,11 79,84 100 1,38
G30 15,09 4,79 19,71 38,16 86,79 100 1,41
28 17,47 4,33 17,81 39,73 90,37 100 1,44

*Resultados ainda ndo obtidos.

Fonte: A autora (2022)

Pode-se confirmar, de modo geral, o aumento do teor de AQC e hidroxido de célcio

(CH) ao longo do tempo, conforme esperado. Porém, houve a reducao destes em funcao do

aumento do teor de residuos, que podera afetar a resisténcia mecanica, Essa possivel influéncia

sera avaliada no capitulo 6. Na Figura 29 apresenta-se a influéncia do tipo e teor de residuo na

AQC e Ca (OH):2 nas pastas com dregs e grits aos 3, 7 e 28 dias.

Figura 29: Influéncia do tipo e teor de residuo na AQC e CH nas pastas com 0, 5, 10, 20 e
30% de dregs (A e C) e grits (B e C) aos 3, 7 e 28 dias
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Teor grits (%)

D)

30



73

O elevado coeficiente de correlagdo demostra a influéncia dos residuos no teor de dgua
quimicamente combinada das pastas, essa que aumenta com a idade devido a formagdo dos
hidratados ao longo do tempo, porém apresenta um decréscimo em fung¢ao do aumento do teor
de incorporacao de ambos residuos. Observa-se uma maior redugdo para as pastas com grits.

O teor de CaCOs para todas as pastas foi crescente em termos de idade e de teor de
residuo. O aumento de CaCO3 em fun¢ao do aumento do teor de residuo possivelmente se deve
ao elevado teor de célcio existente nos residuos, principalmente nos grits, conforme detectado

por FRX (Tabela 8).

53 CONCLUSOES

A presenca dos residuos afetou a cinética de hidratagdo das pastas com cimento
Portland. Em termos de calor total na hidratagdo, houve uma reducdo deste em fungdo do
aumento do teor de substituicdo por ambos residuos, principalmente pelos grits.

No caso dos dregs, para os teores de 5 e 10% houve o aumento na taxa de aceleracdo e
uma posterior reducdo da referida taxa. Para maiores teores de substituicdo, de modo geral, as
pastas produzidas com dregs apresentaram aumento no periodo de indug¢do em relagdo a
referéncia.

Nas pastas com grits, ocorreu a redu¢do no periodo de inducdo para todos teores e
também da taxa de aceleragdo, exceto para o teor de 5%, possivelmente devido ao efeito de
diluicao e da grande presenca de célcio nos grits.

Os principais compostos quimicos identificados por DRX nas pastas confeccionadas
foram CSH, CH, etringita, monossulfoaluminato e carbonato de célcio. A pirssonita foi
verificada nas pastas com 10, 20 e 30% de ambos residuos; o hemicarboaluminato (G10, G20
e G30) e monocarboaluminato nas pastas confeccionadas com 20 e 30% de grits, e o silicato
de magnésio hidratado (MSH), nas pastas com 10, 20 e 30% de dregs.

As perdas de massa identificadas na andlise termogravimétrica foram referentes a
perda da dgua quimicamente combinada, a desidratacdo da portlandita e a decomposi¢do do
COas. Constatou-se que, de modo geral, houve o aumento do teor de AQC +CH para as pastas
confeccionadas em funcdo da idade e a diminuicdo deste em funcdo do aumento do teor de
substituicdo. Esse fator esta ligado a resisténcia mecanica das argamassas parametro que sera

avaliado no proximo capitulo.
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6 ESTUDO EM ARGAMASSAS

Essa etapa foi realizada a fim de verificar a influéncia do uso dos residuos dregs e grits
em substituicdo ao cimento Portland nas propriedades das argamassas nos estados fresco e
endurecido. Foram produzidos nove tipos de argamassas: uma de referéncia (REF) com
propor¢ao em massa de 1:3 (cimento: areia); € as outras com substituicao da massa de cimento
em teores de 0; 5; 10; 20 e 30% para ambos residuos. A relacdo dgua/finos e o teor de aditivo
superplastificante foram mantidos constantes em todas as argamassas produzidas.

No estado fresco, as argamassas foram avaliadas pelo indice de consisténcia, massa
especifica e teor de ar incorporado. No estado endurecido, foram realizados ensaios para
determinagdo da resisténcia a compressao; modulo de elasticidade dinamico, absor¢ao de agua
por imersdo e capilaridade. A microestrutura das argamassas foi analisada por microscopia
eletronica de varredura e a eficiéncia do uso de ligante quantificada pelo indice de ligante

proposto por Damineli et al. (2010).

6.1 MATERIAIS E METODOS

As argamassas foram produzidas utilizando cimento Portland CPV — ARI (Caué —
Intercement), residuos dregs e grits, areia natural, aditivo superplastificante a base de éter
policarboxilato e agua da rede de abastecimento publico. As caracteristicas fisicas e quimicas

do cimento, dregs e grits foram apresentadas no capitulo 4.

6.1.1 Agregado miudo

A areia natural quartzosa fina foi obtida comercialmente no municipio de
Uberlandia — MG. Essa foi caracterizada por ensaio de granulometria (NBR NM 248:2003) e
massa especifica (ABNT NBR 16916:2021). Na Figura 30 ¢ apresentada a curva
granulométrica da areia, obtida por peneiramento mecanico, a massa especifica e os parametros

D10, D50, D90 e dimensao maxima caracteristica
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Figura 30: Curva granulométrica da areia utilizada na producdo das argamassas
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Fonte: A autora (2022).

A massa especifica da areia utilizada foi igual a 2,66 g/cm? a dimensdo maxima
caracteristica de 2,0 mm e os didmetros D10, D50 e D90, respectivamente, 0,23 mm, 0,49 mm

e 0,35 mm.
6.1.2 Produgdo das argamassas

Para as argamassas estudadas, foram constantes: a relagdo agua/finos igual a 0,48; a
proporgao finos:agregado (1:3) e o teor de aditivo superplastificante. Para a defini¢ao desse,
verificou-se se o teor adotado no estudo em pasta proporcionaria um indice de consisténcia para
argamassa de referéncia igual 240 + 10 mm. Esse indice foi obtido para o teor de aditivo de
0,4% em relacdo a massa de finos. Sendo assim, manteve-se esse teor constante para as demais
argamassas.

Na Tabela 16 sdo apresentadas a massa de material adotada em cada mistura bem como

a relacdo agua/cimento, o consumo de cimento (Cc) e os tracos em massa para todas as

argamassas.
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Tabela 16: Proporgdes, relagdo dgua/cimento, consumo de cimento e trago em massa para as

argamassas estudadas

s [ MO | ) | cimeareddnan
Cimento| Dregs | Grits

REF 624 - - 10,48 635,60 1:0:3

D5 592.8 31,2 - 10,51 603,82 1:0,05:3,2
D10 561,6 62,4 - 10,53 572,04 1:0,11:3,3
D20 4992 124.8 - 10,60 508,48 1:0,25:3,8
D30 436,8 187,2 - 10,69 444,92 1:0,43:43
G5 592,8 - 31,2 | 0,51 603,82 1:0,05:3,2
G10 561,6 - 62,4 |0,53 572,04 1:0,11:3,3
G20 4992 - 1248 | 0,60 508,48 1:0,25:3,8
G30 436,8 - 187,2 | 0,69 444,92 1:0,43:43

Legenda: a/c: relagdo agua/cimento; CC: consumo de cimento.

Fonte: A autora (2022).

As argamassas foram misturadas em misturador de bancada (Pavitest, modelo C3010),
de acordo com o método estabelecido pela ABNT NBR 7215:2019. Antes da mistura, foi feita
uma homogeneizagao prévia dos finos e do aditivo com a dgua. O tempo total de mistura para

cada argamassa foi de quatro minutos.

6.1.3 Meétodos de ensaio

6.1.3.1 Estado fresco

No estado fresco, as argamassas foram submetidas a ensaios para determinag¢do do
indice de consisténcia — ABNT NBR 13276:2016b; massa especifica e teor de ar incorporado
— ABNT NBR 13278: 2005a.

6.1.4 Estado endurecido

Para avaliacdo das argamassas no estado endurecido foram moldados corpos de prova

cilindricos com dimensdes de 5 cm x 10 cm (didmetro x altura) conforme os procedimentos da



77

ABNT NBR 7215:2019. Apdés a moldagem, esses foram armazenados em laboratorio
mantendo-se a umidade relativa de 100% e temperatura igual a 23 & 2°C. Apds 24 h, os corpos

de prova foram imersos em agua saturada com cal até¢ a data de realizacao dos ensaios.

6.1.4.1 Absorc¢do de agua por capilaridade e imersao, indice de vazios e massa especifica

Foram analisados quatro corpos de prova para cada tipo de argamassa estudada e idade
de avaliagao. Os corpos de prova foram secos em estufa a 40°C até constancia de massa.

O ensaio de absor¢do por imersdo e indice de vazios foi realizado conforme os
procedimentos da ABNT NBR 9778: 2005b, nas idades de 3, 7 ¢ 28 dias; a determinagdo da
permeabilidade total medida pela absor¢ao de agua por capilaridade pelo método preconizado
pela ABNT NBR 9779: 2013 aos 28 dias.

Para o ensaio de absor¢ao por capilaridade, aplicou-se uma fina camada de silicone na
lateral dos corpos de prova, de modo a evitar a absor¢do de agua pelas laterais, garantindo que
a absorcdo de 4gua ocorresse somente no sentido ascendente. A determinagdo da massa saturada

dos corpos de prova ocorreu nos periodos de 1h, 2h, 3h, 6h, 8h, 24, 48h e 72h.

6.1.4.2 Resisténcia a compressao e modulo de elasticidade dinamico

As propriedades mecanicas foram avaliadas pelos ensaios de resisténcia a compressao
(ABNT NBR 7215:2019) e modulo de elasticidade dindmico (ABNT NBR 15630:2019) aos 3,
7 e 28 dias. Para cada tipo de argamassa e idade foram moldados seis corpos de prova,
totalizando 162 corpos de prova.

O modulo de elasticidade dinamico foi verificado com o equipamento de ultrassom
(marca Controls, modelo 58E-48) com transdutores de 50 mm de didmetro, frequéncia de 54
kHz e resolugdo de 0,01ps (Figura 31A). Para a transmissao entre os transdutores e corpos de
prova aplicou-se uma camada de gel a base de 4gua nas extremidades dos corpos de prova. O
ensaio de resisténcia a compressao foi realizado com os mesmos corpos de prova.

A determinagao da resisténcia a compressao foi feita na maquina universal de ensaios
(EMIC DL60000) disponivel no laboratério de Estruturas (FECIV/UFU) (Figura 31B),
conforme procedimentos da ABNT NBR 7215:2019. Foi utilizado suporte metélico e

almofadas elastoméricas na base e topo dos corpos de prova.
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Figura 31: Ensaio de médulo de elasticidade dinamico (A) e resisténcia a compressao (B)

UPV( E4B EENIRLS

Fonte: A autora (2022).

6.1.4.3 Analise da microestrutura

A microestrutura das argamassas foi avaliada por meio de microscopia eletronica de
varredura, em microscopio Zeiss EVO MA10, em alto vacuo, com a tensao de aceleragdao dos
elétrons de 5 kV dotado do detector de espectroscopia de energia dispersiva por raios X (EDS),
Oxford 51-ADD0048.

A analise foi realizada em amostras fraturadas, extraidas da regido central dos corpos de
prova, submetidas ao processo de paralisacao da hidratacdo aos 28 dias, conforme descrito no
item 3.3.2. Para aumentar a condutividade elétrica, as amostras foram recobertas com uma
camada de ouro (60 um) no equipamento Leica EM SCDO050. Na Figura 32 sdo apresentadas

as amostras extraidas dos corpos de prova antes (A) e ap6Os o processo de metalizacdo (B).

Figura 32: Amostras antes e apds o processo de metalizagdo para ensaio de MEV

Fonte: A autora (2022).
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6.1.5 Indice de intensidade de ligante (IL)

A eficiéncia do uso do cimento das argamassas produzidas foi determinada por meio do
calculo do indice de intensidade de ligante (Ir) proposto por Daminelli ef al. 2010 — conforme
Equagdo 1. Este indice permite medir a quantidade de ligante necessaria para se obter uma
unidade de um determinado parametro de desempenho funcional, neste caso, a resisténcia a
compressao das argamassas aos 28 dias.

c
I, = é (1)

em que: Ir: é o indice de intensidade de ligante, em kg.m>.MPa!; Cr: é o consumo total de

material ligante, em kg.m™; e Rp: requisito de desempenho, em MPa.
6.1.6 Andalise estatistica

A significincia estatistica do efeito da idade, teor e tipo de residuos nas argamassas
confeccionadas foi feita pela analise de varidncia (ANOVA) em multiplos fatores, com
intervalo de confianca de 95%. Para os casos em que se identificou diferenca significativa, foi
realizado o teste de comparacdo Duncan, sendo possivel obter grupos homogéneos em relacao

a propriedade analisada, para isto foi utilizado o software Statistica 10.0.
6.2 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.2.1 Propriedades das argamassas no estado fresco

Na Figura 33 apresenta-se o indice de consisténcia e teor de ar incorporado durante a
mistura para as argamassas estudadas.

O uso de residuos alterou o indice de consisténcia e o teor de ar incorporado das
argamassas em comparagao a referéncia. Nas argamassas com dregs, houve a reducao do indice
de consisténcia e do teor de ar na medida em que se aumentava o teor de residuo a mistura. Nas
argamassas com 5% e 10% de grits observou-se um aumento de 20% e 3% na fluidez em
comparagdo a argamassa de referéncia, respectivamente. Para os teores de 20% e 30%, houve
a redu¢do da fluidez, porém essa ainda foi superior em relagdo as argamassas com dregs nos

mesmos teores.
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Figura 33: Indice de consisténcia (A) e teor de ar incorporado (B) das argamassas em fungio

do teor de residuos dregs e grits
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Fonte: A autora (2022).

Embora apresentem particulas com granulometria superior aos grits, 0s dregs possuem
maior area superficial, o que tende a impactar diretamente na quantidade de dgua necessaria
para molhar a superficie das particulas (GHASEMI, EMBORH e CWIRZEN, 2019).

Uma vez que a relagdo dgua/finos e o teor de aditivo superplastificante foram mantidos
constante na mistura, o uso de dregs propiciou uma redugdo no indice de consisténcia das
argamassas intensificada com o acréscimo do residuo.

Nas argamassas G5 e G10, o comportamento diferenciado obtido pode ter sido
propiciado pelo efeito de diluicdo que reduziu a fracdo reativa da mistura. Nessas misturas,
constatou-se que houve o acréscimo do teor de ar que favorece a diminui¢do da consisténcia.
Para os teores mais elevados, o aumento da area superficial dos grits em relacdo ao cimento
provavelmente acarretou o aumento da consisténcia.

Em termos de massa especifica, segundo Carasek (2010) todas as argamassas

produzidas podem ser classificadas como normais, pois apresentaram valores entre 2,00 e

2,20 g/cm?.

6.2.2 Absorgdo de agua por imersdo, indice de vazios e massa especifica.

Na Tabela 17 sdo apresentados os valores médios de absorcao de agua por imersdo (A),

indice de vazios (Iy) e massa especifica real (pr) aos 3, 7 e 28 dias para as argamassas estudadas.



81

Tabela 17: Valores médios de absor¢ao de dgua por imersdo, indice de vazios e densidade

para todas as argamassas confeccionadas, aos 3, 7 e 28 dias.

Idade 3 dias 7 dias 28 dias
Amostra| A (%) | Iv(%) | pr(g/lem®) | A (%) |L(%) | pr(g/cm?) A (%) I (%) | pr(g/cm?)

REF 11,48 12,40 2,18 11,36 12,56 2,27 10,88 12,64 2,31
D5 10,64 12,10 2,29 10,87 12,43 2,33 10,64 12,46 2,36
D10 11,66 13,27 2,31 10,91 12,54 2,33 10,67 12,55 2,37
D20 12,32 15,14 2,35 10,94 12,84 2,38 10,69 13,04 2,41
D30 15,73 18,94 2,49 16,10 19,54 2,51 10,89 12,78 2,35
G5 10,81 13,03 2,35 10,72 12,76 2,38 10,71 12,82 2,36
G10 12,02 13,54 2,30 11,57 13,08 2,17 10,76 13,05 2,40
G20 12,30 14,79 2,41 10,79 12,77 2,42 10,70 13,21 2,44
G30 13,88 16,86 2,38 10,86 13,03 2,39 10,73 13,28 2,39

Fonte: A autora (2022).

De modo geral, a incorporacao dos residuos, promoveu um aumento na porosidade das

argamassas em funcdo do aumento no teor de substituicdo e consequentemente na absor¢ao de

agua por imersao, possivelmente devido a substitui¢dao de particulas com menor diametro por

particulas maiores. Na Figura 34 apresenta-se um comparativo entre o indice de vazios para as

argamassas com dregs e grits aos 28 dias.

Figura 34: Indice de vazios x teor de residuo para argamassas com dregs e grits aos 28 dias
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Fonte: A autora (2022).
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Por meio da Figura 34, pode-se constatar que as argamassas com grits apresentaram
uma maior absor¢do se comparada as com dregs, e, consequentemente uma maior porosidade,
fator que pode afetar a resisténcia mecanica das argamassas.

Na Tabela 18 apresenta-se os resultados da analise de variancias sobre a influéncia do

tipo e teor de residuos na absorcdo de agua aos 28 dias.

Tabela 18: Analise da significancia do efeito do tipo e teor de residuo na absorc¢ao aos 28 dias.

Efeito SQ GL MQ F p
Modelo 1156,700 1 1156,700  245583,9  0,000000
Tipo de residuo 0,000 1 0,000 0,0 0,965457
Teor de residuo 0,061 4 0,015 3,2 0,140769
Erro 0,019 4 0,005

SQ: Soma dos quadrados; GL: Graus de liberdade; MQ: Média dos quadrados; F: parametro de Fisher; P: Nivel de significancia.
Fonte: A autora (2022).

O tipo e o teor de residuo ndo exerceram influéncia significativa em termos da absor¢ao
por imersdo aos 28 dias. Em termos de massa especifica, foi perceptivel, de modo geral, o

aumento da mesma em fungao da idade e do aumento do teor de residuo.
6.2.3 Absorgdo de agua por capilaridade

Na Figura 35 sdo apresentados os valores médios de absorcao de 4gua por capilaridade

para as argamassas confeccionadas com dregs (A) e grits (B) aos 28 dias.

Figura 35: Valores médios de absor¢do de agua por capilaridade para as argamassas

confeccionadas com dregs (A) e grits (B) aos 28 dias
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Fonte: A autora (2022).
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De modo geral, a absor¢do por capilaridade nas argamassas com ambos residuos foi
similar. Em relag@o ao teor de substitui¢dao, houve um aumento da absorg¢ao nos teores de 5, 10
e 20% em relagdo a argamassa de referéncia, durante o periodo analisado. As argamassas com
30% de residuos, apresentaram uma absorcao inicial inferior a argamassa de referéncia, mas
posteriormente ultrapassaram este valor.

Para o teor de 30% de substituicdo por ambos residuos, a absorc¢ao e indice de vazios
apresentaram valores inferiores aos das argamassas com outros teores de substituicdo, o que
pode ter ocorrido devido ao efeito de empacotamento das particulas, que possibilita a
otimizagdo da distribuicdo das particulas, reduzindo o indice de vazios e a absor¢ao de agua.

Por meio do coeficiente angular das linhas de regressao, pode-se obter os coeficientes
de capilaridade, valores relacionados a velocidade da ascensdo capilar. Na Tabela 19 sdo

apresentados os coeficientes de capilaridade obtidos para as argamassas aos 28 dias.

Tabela 19: Coeficiente de capilaridade para as argamassas com dregs e grits aos 28 dias

Argamassa REF D5 D10 D20 D30 G5 G10 G20 G30

Coeficiente de

capilaridade 0,0014 | 0,0026 | 0,0026 | 0,0035 | 0,0049 | 0,0026 | 0,0027 | 0,0032 | 0,0043

(g/cm?.min'?)

Fonte: A autora (2022).

Pode-se constatar que a substituicdo do cimento por ambos residuos proporcionou o
aumento na velocidade de ascensdo capilar em todas argamassas, atingindo para os teores de
30% de substituicao de ambos residuos, velocidade 3x superior a velocidade da argamassa de

referéncia.

6.2.4 Resisténcia a compressdo e modulo de elasticidade dinamico

Na Tabela 20 sao apresentados os valores médios do mddulo de elastidade dinamico,
bem como os respectivos desvios padrdao, além dos resultados médios de resisténcia a
compressao para as argamassas em todas as idades estudadas, de acordo com os critérios

estabelecidos pela ABNT NBR 7215:2019.
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Tabela 20: Resultados médios de resisténcia a compressao e mdodulo de elastidade dindmico

para todas as argamassas, em todas as idades estudadas, bem como os desvios padrdo

Modulo de elasticidade dinAmico Resisténcia a compressio
3 dias 7 dias 28 dias 3 dias 7 dias 28 dias

Média| DP |Média| DP | Média | DP |Média| DP | Média | DP |Média| DP
(GPa) | (GPa) | (GPa) | (GPa) | (GPa) | (GPa) | (MPa) | (MPa) | (MPa) |(MPa) | (MPa) | (MPa)

REF 239 | 0,6 | 283 1,8 33,1 0,9 | 257 | 09 35,2 0,6 51,3 0,8

D5 294 | 1,2 | 31,6 | 1,2 30,9 0,7 | 34,0 1,7 38,1 1,9 45,9 0,9
D10 26,0 | 1,4 | 29,7 | 2,1 30,7 0,8 | 31,9 | 2,6 35,3 0,7 45,2 1,6
D20 27,6 | 0,8 | 29,2 1,3 33,6 1,1 28,5 | 0,7 29,2 1,2 40,0 0,5
D30 268 | 0,5 | 27,5 | 0,8 28,5 1,4 | 21,0 | 0,9 23,2 0,7 27,3 0,3

G5 26,7 | 1,7 | 30,7 | 0,8 34,3 2,1 20,5 1,0 31,0 0,9 42,1 1,0
G10 27,2 | 1,8 | 29,8 | 0,7 31,8 3,0 | 27,8 1,1 28,4 0,5 42,1 1,9
G20 279 | 0,6 | 29,2 | 0,7 37,0 1,4 | 252 | 0,1 232 0,4 39,0 1,0
G30 242 | 29 | 259 | 29 30,0 0,7 | 21,3 | 04 23,0 0,8 26,1 0,8

Fonte: A autora (2022).

Argamassa

Na Figura 36 apresenta-se a evolucdo do mddulo de elasticidade dindmico em fun¢do
do teor de substituicao, 0, 5, 10, 20 ¢ 30% de dregs (A, C e E) e grits (B, D e F) aos 3, 7 ¢ 28
dias de idade.

Figura 36: Modulo de elasticidade dinamico para as argamassas com dregs (A) e grits (B) aos
3,7 e 28 dias.
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Fonte: A autora (2022).
Pode-se constatar o aumento do mddulo em fun¢do da idade, comportamento esperado

para o mddulo e para a resisténcia devido a formagao dos hidratos ao longo do tempo. De modo

geral, as argamassas com maior modulo de elasticidade, apresentam maior capacidade de
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absorver as deformagdes e, portanto, maior resisténcia mecanica. Destaca-se ainda a baixa
correlacdo entre o teor de substituicdo do cimento por ambos residuos e o modulo de
elasticidade dinamico para todas as idades.

Os perfis de evolugao da resisténcia a compressao das argamassas desenvolvidas sdao

apresentados na Figura 37.

Figura 37: Resisténcia a compressdo das argamassas confeccionadas com diferentes tores de
dregs (A) e grits (B) aos 3, 7 e 28 dias.
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Fonte: A autora (2022).

Como esperado, o aumento no teor de substituicdo do cimento Portland por ambos
residuos, promoveu, de modo geral, a redugdo da resisténcia a compressao. Isso ocorre devido
ao efeito de diluicdo, visto que a relacdo dgua/finos se manteve fixa, porém a relagdo
agua/cimento reduziu.

Nas argamassas com dregs, aos 3 dias, houve um aumento na resisténcia a compressao
para as argamassas D5, D10 e D20, principalmente na argamassa com 5% de dregs, que
apresentou um aumento de 32% na resisténcia a compressao em relagdo ao trago de referéncia.

Em conformidade com os resultados do ensaio de calorimetria isotérmica (Figura 22)
ao qual apresentarem aumento na taxa de aceleracdo para as pastas com 5 e 10% de dregs, ao
contrario da pasta com 20% de dregs, o menor indice de vazios encontrado para as argamassas
D5 e D10 (Figura 34) podem ter influenciado no aumento da resisténcia. A presenca de
particulas com dimensdes superiores a do cimento pode ter otimizado o processo de

empacotamento das particulas e, consequentemente, reduzido a porosidade dessas argamassas.
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Para as argamassas com dregs, aos 28 dias, além do efeito de dilui¢do, a presenga do
magnésio possivelmente atuou na desaceleragdo do ganho de resisténcia, apresentando uma
resisténcia inferior a de referéncia. Salih, Aldikheeli e Shaalan (2020), retrataram a reducdo na
resisténcia a compressao de cimentos com MgO por meio de anélise estatistica de diferentes
amostras de cimento, fenomeno também constatado por Gongalves et al. (2019), na produgao
de argamassas com diferentes teores de MgO.

Bello et al. (2016) constataram um aumento da resisténcia a compressao com a
incorporacdo de 10% de dregs em substituicao ao cimento Portland na producdo de concretos.
Os dregs analisados pelos autores apresentaram particulas com dimensao maxima caracteristica
de 1,19 mm e sem a presenga de MgO em sua composi¢ao, fatores que como visto ao longo do
presente trabalho, interferem na resisténcia da argamassa.

Martinez Lage ef al. (2016) observaram que a substitui¢do do cimento por 10% de dregs
manteve a resisténcia a compressao similar a da argamassa de referéncia; para os teores de 20
e 30% de substituicdo, houve uma redugdo de 7% e 26% na resisténcia a compressao aos 28
dias. Na presente pesquisa, para os mesmos teores houve um decréscimo de 22% e 47%.

Em relagdo a substituicdo do cimento Portland por grits, todas argamassas apresentaram
resisténcia a compressdo inferior a de referéncia nas idades analisadas.

Torres et al. (2020) avaliaram a substitui¢do parcial de clinquer pelos residuos dregs e
grits para producdo de cimento Portland. Aos 28 dias, a resisténcia a compressao das matrizes
foi inferior a de referéncia, exceto para os teores de 2,5 e 10% de grits, 30,25MPa e 29,6MPa
respectivamente, apresentaram resisténcia similar a matriz de referéncia (30,95 MPa). Esse
comportamento foi diferente dos resultados obtidos nesta pesquisa, ambos os teores (5% e 10%)
apresentaram mesmo valor de resisténcia, com reducao de 18% em relagdo a referéncia.

A influéncia do teor dos residuos, dregs e grits, no teor de agua quimicamente
combinada e hidroxido de célcio determinados no item 5.2.3. e consequentemente na resisténcia

a compressdo das argamassas estudadas!? aos 28 dias, é apresentada na Figura 38.

12 Os teores de AQC e CH para as argamassas confeccionadas com 5% de dregs e 5% de grits aos 28 dias ndo
foram apresentados, pois os resultados da analise termogravimétrica ainda nao foram obtidos.
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Figura 38: Resisténcia a compressdo (RC) em fun¢ao da quantidade de AQC (A e B) e CH (C

e D) para as argamassas com diferentes teores de dregs e grits aos 28 dias
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Fonte: A autora (2022).

O comportamento da resisténcia a compressdao e do teor de adgua quimicamente
combinada e hidroxido de célcio, correspondem de modo geral, ao esperado, havendo a
diminui¢do da resisténcia, dos teores de AQC e CH em fungdo do teor de substituicdo do
cimento aos 28 dias (Tabela 15 e 20).

Na primeira etapa da andlise estatistica, foram detectados os fatores que exerceram
influéncia significativa na resisténcia a compressao (variavel dependente). O resultado indicou
que as variaveis independentes analisadas (idade, teor e tipo de residuo) exerceram influéncia
significativa na resisténcia a compressao (Anexo B), no entanto, para se alinhar com o objetivo
desta pesquisa, optou-se pela realizacdo da analise considerando o tipo e teor de residuo como

variaveis independentes, nas argamassas aos 28 dias, conforme apresentado na Tabela 21.
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Tabela 21: Analise de variancia do efeito do tipo e teor de residuo e idade na resisténcia a
compressao das argamassas aos 28 dias

Efeito SQ GL MQ F p
Constante 68268,26 1 68268,26 52248,22 0,000000
Tipo de residuo 34,17 1 34,17 26,15 0,000012
Teor de residuo 2361,16 4 590,29 451,77 0,000000
Tipo x Teor 24,16 4 6,04 4,62 0,004343
Erro 44,42 34 1,31

SQ: Soma dos quadrados; GL: Graus de liberdade; MQ: Média dos quadrados; F: parametro de Fisher; P: Nivel de significancia.
Fonte: A autora (2022)

Visto que o tipo e o teor de residuo exercem influéncia sob a resisténcia & compressao

das argamassas (Anexo B), utilizou-se o teste de Duncan para criagdo de grupos homogéneos

em funcdo das classes de resisténcia, pode-se constatar a formagao de cinco grupos (Tabela 22).

Tabela 22: Grupos de argamassas confeccionadas com dregs e grits com similaridade
estatistica em termos da resisténcia a compressao aos 28 dias

Grupo  Teor de substituicao (%) Tipo de Residuo Resisténcia média (MPa)

30 Grits 26,10

1
30 Dregs 27,33
) 20 Grits 38,95
20 Dregs 40,02
3 10 Grits 42,12
5 Grits 42,13
4 10 Dregs 45,21
5 Dregs 45,92
5 0 Dregs/Grits 51,29

Fonte: A autora (2022).

Nao se constatou diferenca estatistica em termos de resisténcia média para os teores de
30% e 20%, com relagdo ao tipo de residuo formando dois grupos distintos (1 e 2). Para os
teores de 5 e 10%, foram constatadas diferengas estatisticas em termos do tipo de residuo e ndo
do teor, originando os grupos 3 ¢ 4.

Com os resultados de resisténcia a compressao das argamassas produzidas, com trago e
relacdo 4gua cimento propostos por norma (ABNT NBR 7215:2019) e com areia nao
normatizada, foi possivel compara-los com as classes de resisténcia a compressdao minima aos
28 dias dos cimentos disponiveis comercialmente no Brasil (25, 32 e 40 MPa), obtendo-se os
teores maximos de substitui¢cao do cimento Portland para cada tipo de residuo (Figura 39), aos

quais as resisténcias determinadas por norma sdo atingidas.
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Figura 39: Classes de resisténcia a compressao dos cimentos disponiveis no Brasil x

resisténcia das argamassas com 0, 5, 10, 20 e 30% de dregs ou grits, aos 3, 7 ¢ 28 dias
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Na Tabela 23 sao apresentados os teores maximos de incorporagdo dos residuos dregs
e grits em substituicdo parcial do cimento Portland para cada classe de resisténcia a compressao

apresentada pela norma ABNT NBR 16697:2018, obtidos na Figura 38.

Tabela 23: Teor méximo de incorporacdo dos residuos dregs e grits, para argamassas, aos 28

dias, em fun¢do da classe de resisténcia a compressao do cimento Portland.

Teor maximo de residuo

Dregs (%)  Grits (%)

Classe de resisténcia (MPa)

25 36,1 34,2
32 26,6 24,4
40 15,7 13,2

Fonte: A autora (2022).

Pode-se constatar que todas as classes de resisténcia a compressao podem ser alcancadas
com a utilizagdo de dregs e grits em diferentes teores, possibilitando a substitui¢ao do cimento
Portland em até 36% de dregs ou 34% de grits para se obter argamassas com resisténcia a

compressao minima de 25 MPa aos 28 dias.

6.2.5 Microestrutura

Na Figura 40 apresentam-se as micrografias obtidas para a argamassa de referéncia com
diferentes magnificacdes. Essas sugerem a formagdo de produtos hidratados tipicos de
hidratacdo do cimento: CSH, CH e etringita (AFt). Na Figura 41 sdo apresentadas as
micrografias obtidas para as argamassas com 5% (A), 10% (B), 20% (C) e 30% (D) de dregs.
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Figura 40: Micrografia da argamassa de referéncia com resolug¢des de 2 um e magnificacao de
(A) 8kx e (B) 20kx, respectivamente. Nota-se as fases CSH, CH e etrin
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Fonte: A autora (2022).

Figura 41: Micrografias relacionadas as argamassas com 5% (A), 10% (B), 20% (C) ¢ 30%
(D) de dregs em substituicdo ao cimento ap6s 28 dias de hidratagdo (A, B): Resolugao de 2
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Fonte: A autora (2022).
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Por meio da andlise das micrografias, pode-se constatar a presenca de fases CSH, CH e
CaCOs nas argamassas confeccionadas com dregs, sendo identificado para o teor de 30%, a
fase MSH. Segundo Chiang et al. (2014), essa fase apresenta morfologia esférica aglomerada.
Todas as fases identificadas por MEV foram detectadas no ensaio de DRX (item 5.2.2).

Na Figura 42 apresentam-se as micrografias obtidas para as argamassas com 5% (A),
10% (B), 20% (C) e 30% (D) de grits. As micrografias A e B foram obtidas com resolucdo de
2 um e magnificagdo de 8kx, a micrografia C com resolug¢do de 2 pm e magnificagdo de 20kx

e a micrografia D com resolugdo de 10 pm e magnificagdo de 1,50kx.

Figura 42: Micrografias relacionadas as argamassas com 5% (A), 10% (B), 20% (C) e 30%
(D) de grits em substitui¢do ao cimento Portland apds 28 dias de hidratagdo. (A e B):

resolugdo de 2 um e magnificagdo de 8kx; (C): resolucdo de 2 um e magnificacdo de 20kx;

(D): resolugdo de 10 um e magnificacao de 1,50kx.
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Fonte: A autora (2022).
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As fases identificadas nas argamassas com grits (Figura 42) correspondem as fases
principais da hidratacdo do cimento Portland, CSH, CH, monossulfoaluminato (AFm) e
etringita (AFt), em conformidade com os resultados obtidos pela andlise de DRX.

6.2.6 Indice de intensidade de ligante (Ir)

Na Tabela 24 apresenta-se o consumo total de ligante, a resisténcia & compressao aos 28

dias e o indice de intensidade de ligante para todas as argamassas.

Tabela 24: Indice de intensidade de ligante para as argamassas confeccionadas.

Argamassa Consumo (kg/m?) Resisténcia (MPa) (ke. m'I3II\/IPa'1)

REF 635,60 51,3 12,39

D5 603,82 45,9 13,16
D10 572,04 45,2 12,66
D20 508,48 40,0 12,71
D30 444,92 273 16,30

G5 603,82 42,1 14,34
G10 572,04 42,1 13,59
G20 508,48 39,0 13,04
G30 444,92 26,1 17,05

Fonte: A autora (2022).

Pode-se constatar o aumento no indice de ligante das argamassas em fun¢do do aumento
do teor de substituicdo do cimento Portland por ambos residuos, principalmente pelos grits. O
aumento do indice de ligante ocorreu devido a diminui¢do da resisténcia a compressao das
argamassas. Segundo Damineli (2010), isso indica que tais argamassas demandariam um maior
teor de ligantes para apresentarem o mesmo desempenho mecanico da argamassa de referéncia,
ou seja, possuem menor eficiéncia.

No entanto, a substituicdo do cimento Portland pelos residuos dregs e grits, permite se
obter argamassas com desempenho mecéanico que possibilitem aplicacdes que demandem

menor resisténcia a compressao, o que seria um aspecto favoravel do ponto de vista ambiental.
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6.3 CONCLUSOES PARCIAIS

As argamassas confeccionadas com dregs apresentaram uma reducdo no indice de
consisténcia em relacao a de referéncia, sendo intensificada quanto maior o teor de substituigao,
demandando uma maior quantidade de 4gua para uma determinada consisténcia. As argamassas
com grits, apresentaram um aumento no indice de consisténcia para os teores de 5 e 10%,
acarretando no aumento do teor de ar incorporado e reducao da massa especifica.

O tipo e o teor de residuo nao exerceram influéncia significativa na absor¢ao por imersao
aos 28 dias. Em termos de absorcao por capilaridade, por meio do coeficiente de capilaridade
foi possivel perceber que o tipo de residuo ndo promoveu grandes alteragdes, mas o aumento
do teor de substituicdo promoveu o aumento da capacidade de absor¢do em todas as argamassas.

No estado endurecido, a presenga dos dregs propiciou uma redu¢do no moédulo de
elasticidade dinamico e na resisténcia a compressdo em relagdo a argamassa de referéncia,
entretanto, mesmo com esta reducao, as argamassas estudadas, atingem as classes de resisténcia
dos cimentos Portland disponiveis comercialmente no Brasil.

A andlise estatistica, confirmou que tanto o teor, quanto o tipo e a interacao tipo de
residuo e teor de residuo exerceram influéncia significativa na resisténcia a compressao. O teste
de Duncan mostrou que ndo houve diferenca estatistica em termos de resisténcia média para os
teores de 30% e 20% em relagdo ao tipo de residuo, mas para os teores de 5 e 10%, o tipo de
residuo foi significante.

As classes de resisténcia a compressao apresentadas pela ABNT NBR 16697:2018
podem ser alcangadas com a utilizagdo de dregs e grits em diferentes teores, possibilitando a
substituicdo do cimento Portland em até 36% de dregs ou 34% de grits para se obter argamassas
com resisténcia a compressao minima de 25MPa aos 28 dias.

As micrografias das argamassas foram identificadas as fases CSH, CH, AFt, AFm além
do MSH, observado na argamassa com 20% de dregs e o CaCOs3, na argamassa com 30% de
dregs. Esses resultados estdo em conformidade com os obtidos no ensaio de DRX (item 5.2.2)

O aumento do indice de intensidade de ligante em funcdo do aumento do teor de
substituicdo do cimento Portland por ambos residuos, principalmente pelos grits, é um
indicativo de que as argamassas estudadas demandariam um maior teor de ligantes para

apresentarem o mesmo desempenho, se comparado a argamassa de referéncia.
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O presente capitulo apresentou resultados que demonstram potencial técnico para a
utilizagdo dos residuos dregs e grits como adi¢do mineral. A escolha do tipo e teor de residuo
vai de encontro com as necessidades de cada caso, visto que o tipo e teor influenciam nas

propriedades.
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7 CONCLUSAO

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o uso dos residuos grits e dregs gerados
no processo Kraft de obtengdo de celulose como adicdo mineral na producdo de matrizes
cimenticias. Foi feita a moagem em moinho de abrasdo Los Angeles, e posteriormente
peneiramento na peneira de malha de75um (ABNT NBR 16697:2018). A maior eficiéncia e menor
consumo energético foi obtida para os tempos de moagem de 150 min. para os dregs e 180min. para
os grits, com 97% e 98% das particulas inferiores a 75um, respectivamente.

Os residuos foram caracterizados das propriedades quimicas e fisicas destes, por meio
das técnicas de FRX, DRX, TG, MEV além da determinagdo da massa especifica, area
superficial especifica e dos diametros D10, D50 e D90, por meio da técnica de analise dindmica
de imagem.

Pela analise granulométrica, pode-se constatar que o cimento Portland possui didmetro
inferior ao dos dregs e grits, sendo que 90% das particulas apresentam diametro inferior a 61,
34 e 25 um para os dregs, grits € cimento, respectivamente. Em termos de area superficial
determinada pelo método BET, os dregs apresentaram particulas com maior area superficial se
comparado ao cimento Portland (CP-V-ARI) e aos grits, devido a maior irregularidade de sua
superficie. As dimensdes e area superficial dos dregs influenciaram diretamente na cinética de
hidratag@o das argamassas confeccionadas com este residuo.

Pelo ensaio de FRX verificou-se o 6xido de calcio como principal componente existente
nos residuos e no cimento Portland adotado, destacando-se o elevado teor presente nos grits,
84% e o teor de magnésio presente nos dregs, 15,8% Por meio de relagdes molares e dos
resultados obtidos pela TG, verificou-se que os grits apresentaram teor de carbonato de célcio
igual a 85%, atendendo requisitos normativos para utilizagdo como material carbonatico
(>75%) (ABNT NBR 16697:2018).

O estudo em pastas mostrou a influéncia do tipo e teor de residuo na cinética de
hidratacdo do cimento Portland. A presenga dos residuos afetou a cinética de hidratagdo das
pastas com cimento Portland. O calor total de hidratagcdo foi reduzido em fungdao do aumento
do teor de substitui¢ao dos residuos, principalmente pelos grits.

No caso dos dregs, para todos os teores houve o aumento no periodo de indugdo,
possivelmente por causa da substitui¢do de particulas mais finas e reativas (cimento) por

particulas com dimensdes maiores (dregs), podendo também ter sido impactado pelo elevado
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teor de magnésio existente nos dregs. As pastas com 5% e 10% de dregs apresentaram maior
taxa de aceleragdo se comparada com a referéncia, teoricamente devido ao efeito da grande area
superficial dos dregs.

Para as pastas com grits, ocorreu a redug¢ao no periodo de indugdo nos teores acima de
10% de substituicdo, possivelmente devido ao efeito de dilui¢ao e a presencga significativa de
calcio nos grits, atingindo mais rapidamente o ponto de saturagio da cal e, consequentemente,
reduzindo o periodo de indugao.

Em termos de taxa de aceleragdo, houve uma diminuicao desta em fun¢ao do aumento
do teor de residuo, exceto para o teor de 5%, devido ao efeito de dilui¢do. Para a pasta com 5%
de grits, provavelmente o teor de substituicdo ndo foi suficiente para que o efeito de dilui¢ao
reduzisse a cinética de hidratacdo do cimento.

Os principais compostos quimicos identificados por DRX nas pastas confeccionadas
foram CSH, CH, Etringita, monossulfoaluminato e carbonato de célcio, além da pirssonita para
as pastas com 10, 20 e 30% de ambos residuos, o hemicarboaluminato (G10, G20 ¢ G30) e
monocarboaluminato nas pastas confeccionadas com 20 e 30% de grits e o sulfato de magnésio
hidratado (MSH), nas pastas com 10, 20 e 30% de dregs. Alguns destes compostos foram
identificados na microscopia eletronica de varredura sendo eles, o CSH, CH, AFt, AFm além
do MSH e CaCOs.

As perdas de massa identificadas na anélise termogravimétrica para todas argamassas
foram referentes a perda da d4gua quimicamente combinada, a desidratacdo da portlandita e a
decomposi¢do do CO,. Constatou-se ainda, de modo geral, o aumento do teor de AQC para as
argamassas confeccionadas em funcao da idade e a diminui¢do deste em funcao do aumento do
teor de substituicdo, comportamento similar ao da resisténcia & compressdo, visto que os
hidratos relacionados 8 AQC e CH sido os principais responsaveis pela resisténcia mecanica das
matrizes.

Por meio de andlise estatistica, foi constatado que o tipo e o teor de residuo nao
exerceram influéncia significativa sob a absor¢do por imersdo, aos 28 dias, das argamassas
confeccionadas. Em termos de absorc¢do por capilaridade, o tipo de residuo ndo acarretou em
grandes alteragdes, mas o aumento do teor de substituicio promoveu, de modo geral, no
aumento da absorcao e da velocidade de ascensao capilar.

Para avaliar a influéncia de tipo e teor de residuo sob a resisténcia a compressao das

argamassas confeccionadas, realizou-se a andlise estatistica, detectando-se que tanto o teor,
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quanto o tipo e a interagdo tipo de residuo e teor de residuo exerceram influéncia significativa
na resisténcia a compressao. Dessa forma, pelo teste de Duncan, pode-se constatar que para os
teores de 30% e 20%, nao se constatou diferenca estatistica em termos de resisténcia média,
com relagdo ao teor de residuo, porém nos teores de 5 ¢ 10%, foram constatadas diferencas
estatisticas em termos do tipo de residuo.

As classes de resisténcia a compressao apresentadas pela norma ABNT 16697:2018
podem ser alcancadas com a utilizagdo de dregs e grits em diferentes teores, possibilitando a
substitui¢do do cimento Portland em até 36% de dregs ou 34% de grits para se obter argamassas
com resisténcia a compressao minima de 25MPa aos 28 dias, possibilitando, em termos de
resisténcia, a utilizacdo destes residuos como adigdes minerais.

O aumento do indice de intensidade de ligante em fun¢do do aumento do teor de
substitui¢do do cimento Portland por ambos residuos, principalmente pelos grits, é um
indicativo de que as argamassas estudadas demandariam um maior teor de ligantes para
apresentarem o mesmo desempenho, se comparado a argamassa de referéncia, entretanto,
mesmo com a redu¢do da resisténcia mecanica, pode-se constatar que os residuos dregs e grits
apresentam grande potencial técnico para uso como adi¢do mineral, em teores distintos. Além
de contribuir para a reducgao na relacao clinquer cimento, auxiliando na reducao das emissoes

de gases estufa pelo setor, promovendo maior sustentabilidade no processo de construgao.

7.1  SUGESTOES PARA ESTUDOS FUTUROS

Apo6s a realizagdo da presente pesquisa, foi possivel observar a presenca de algumas
lacunas que ainda necessitam ser estudadas e que sdo apresentadas como sugestdes para a
realizacdo de futuras pesquisas, sendo elas:

e Andlise da influéncia do MgO na cinética de hidratacdo de matrizes cimenticias com
dregs;

e Analise de diferentes teores de agua e aditivo superplastificante no comportamento
reologico das argamassas produzidas com dregs e grits.

e Avaliagdo da resisténcia de aderéncia das argamassas com dregs e grits,

e Avaliagdo da durabilidade das argamassas com dregs e grits.
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Figura A.1: Curva termogravimétrica TG (A e B) e DTG (C e D) das pastas com dregs (a

esquerda) e grits (a direita) aos 3 dias
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Fonte: A autora (2022).
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Figura A.2: Curva termogravimétrica TG (A e B) e DTG (C e D) das pastas com dregs (a

esquerda) e grits (a direita) aos 7 dias
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Fonte: A autora (2022).

Tabela A.1: Temperatura dos picos € massa residual das amostras para todas pastas e idades

Temperatura (°C)
Pasta Idade Massa residual (mg)
Pico 01 Pico 02 Pico 03
61,05 380,79 594,05 3,944
REF 7 61,75 388,63 610,82 3,586
28 62,07 384,57 617,09 4,698
3 60,47 384,04 604,47 4,157
D5 7 61,33 391,80 619,20 3,486
28%* - - - -
3 62,04 388,81 619,27 4,271
D10 7 67,05 383,07 610,71 3,626
28 61,23 377,45 608,56 4,438
3 62,62 389,90 614,97 4,427
D20 7 54,43 387,29 618,61 4,548
28 61,13 389,60 625,20 450,90
D30 3 58,05 383,99 615,55 3,049
7 57,03 382,87 625,76 4,563
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28 61,77 394,59 636,36 4,295

3 64,10 384,91 613,23 3,984

G5 7 59,50 380,58 621,26 4,365
28%* - - - -

3 62,02 384,31 626,63 4,686

G10 7 62,72 381,22 628,86 5,509

28 62,74 387,34 623,87 4,654

3 55,21 378,82 620,46 3,312

G20 7 63,91 384,68 635,06 5,468

28 64,40 380,45 630,75 4,458

3 60,78 385,34 620,91 2,958

G30 7 52,63 380,34 616,68 2,610

28 57,25 386,22 636,71 5,468

Fonte: A autora (2022).
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Tabela B.1: Andlise de variancia do efeito do tipo, teor de residuo e idade na resisténcia a

compressao das argamassas estudadas.

Efeito SQ GL MQ F p
Modelo 135463,10 1 135463,10 101902,60 0,000000
Tipo de residuo 356,90 1 356,90 268,50  0,000000
Teor de residuo 2727,00 4 681,80 512,90  0,000000
Idade 5046,10 2 2523,00 1898,00  0,000000
Tipo de residuo x Teor 282,90 4 70,70 53,20 0,000000
Tipo de residuo x Idade 39,10 2 19,60 14,70 0,000002
Teor x Idade 959,60 8 119,90 90,20 0,000000
Tipo de residuo x Teor x Idade 104,10 8 13,00 9,80 0,000000
Erro 150,2 113 1,3
Fonte: A autora (2022).
Tabela B.2: Teste de Duncan para as argamassas com dregs e grits aos 28 dias.
Resisténcia média da classe (MPa)
Residuo |Teor (%) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
51,290 | 45,916 | 45,211 | 40,021 | 27,332 | 51,290 | 42,128 | 42,116 | 38,950 | 26,105
Dregs 0 0,000062(0,000054{0,00002210,000018 |1,000000{0,000032]0,000027{0,000019{0,000017
Dregs 5 0,000062 0,386016(0,000032{0,000022|0,000120{0,000114{0,000119|0,000027{0,000019
Dregs 10 0,0000540,386016 0,000054(0,000027{0,000062|0,000616{0,000746|0,000032|0,000022
Dregs 20 0,0000220,000032{0,000054 0,000062(0,000027{0,017041]0,013533{0,191019{0,000054
Dregs 30 [0,000018]0,000022|0,000027|0,000062 0,00001910,000032[0,000054[0,00012010,135665
Grits 0 1,000000(0,000120{0,000062{0,000027|0,000019 0,000054(0,000032{0,00002210,000018
Grits 5 0,000032(0,000114{0,000616|0,017041{0,000032{0,000054 0,987660(0,000697{0,000027
Grits 10 ]0,000027/0,0001190,000746|0,013533 |0,000054 |0,000032 [0,987660 0,000595(0,000032
Grits 20 {0,000019]0,000027/0,000032(0,191019{0,000120(0,000022 [0,000697|0,000595 0,000062
Grits 30 0,000017(0,000019{0,00002210,000054(0,135665{0,000018]0,000027{0,000032{0,000062

Fonte: A autora (2022).
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