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A utilizacdo de residuos da mineracdo em outra cadeia produtiva é uma forma
sustentavel de minimizar os danos ambientais causados pela atividade de mineragdo. A
construcdo civil, por consumir grandes quantidades de materiais naturais, desponta
como alternativa potencial para o aproveitamento desses residuos. O presente trabalho
visa caracterizar a lama de rejeito de minério de ferro (I0T), proveniente da barragem
de Concei¢do/MG, e avaliar o comportamento fisico-quimico e mecanico de pastas de
cimento com adicdo de IOT. Para isto, foram produzidas pastas com relacdo
agua:soélidos de 0,45 e 0,65 e teores de substituicdo (em massa) do cimento pela lama de
IOT de 5, 10 e 15% (teor de sdlidos). Adicionalmente, avaliou-se a influéncia da
secagem do IOT antes da sua adicdo a mistura. O 10T foi caracterizado por meio de
ensaios de granulometria, massa especifica, teor de umidade/s6lidos, composicado
quimica e mineraldgica, micrografias e analise termoanalises. Nas pastas foi avaliada a
cinética de hidratacdo, reologia e comportamento fisico e mecanico. Os resultados
indicaram que o aumento do teor de IOT acelerou as reac@es de hidratacdo das pastas e
reduziu a trabalhabilidade das misturas. O comportamento mecéanico a poucas idades (3
e 7 dias) ndo foi alterado pela substituicdo de até 10% de IOT nas misturas. Para as
idades de 28 e 90 dias houve uma pequena reducdo de resisténcia com aumento do teor
de IOT. A segregacdo, massa especifica e indice de vazios foi pouco afetada pelos

teores de 10T utilizados (diferencas inferiores a 5%).
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The use of mining wastes in another productive chain is a sustainable way of
minimizing the environmental damages caused by the mining activity. Civil
construction, by consuming large quantities of natural materials, emerges as a potential
alternative for the use of these wastes. The present work aims to characterize the iron
ore tailings (10T) sludge from the Conceicdo/ MG dam, and to evaluate the physico-
chemical and mechanical behavior of cement pastes were produced with water: solid
ratio of 0.45 and 0.65 and cement substitution (by mass) for 10T sludge of 0, 5, 10 and
15% (solids content). In addition, the influence of the drying of the IOT before its
addition the mixture was evaluated. The IOT was characterized by granulometry,
density, moisture / solids content, chemical and mineralogical composition,
micrographs and thermoanalysis. In the pastes, the hydration kinetics, rheology, and
physical and mechanical behavior were evaluated. The results indicated that the increase
in 10T content accelerated the hydration reactions and reduced the workability of the
pastes. The mechanical behavior at a few ages (3 and 7 days) was not altered by the
presence of up to 10% IOT in the mixtures. For the ages of 28 and 90 days there was a
small reduction of strength with the increase of IOT content used. The segregation,
density and voids index were little affected by the 10T contents used (differences below
5%).
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Capitulo 1

1. INTRODUCAO

A exploragdo dos recursos naturais corre numa Vvelocidade acentuada,
comprometendo o futuro da sociedade como um todo (PORTELLA, 2015). Na
atividade de mineracdo é gerado um grande volume de residuos solidos e a disposicao
dos rejeitos constitui-se em um grande passivo ambiental no mundo todo. Isso ocorre
em fungéo da exploracdo crescente de jazidas de baixos teores de minério de ferro no
mundo, tendo como consequéncia a exigéncia de grandes areas para sua deposicéo, sem

contar seu potencial de contaminacdo do solo e aguas superficiais e subterraneas.

A inddstria da construcdo civil consome grande quantidade de recursos naturais,
0 que faz com que este setor gere significativo impacto ambiental (DAMINELI, 2013).
O desenvolvimento de materiais com menor fator de emisséo e consumo de recursos
ndo renovaveis, tais como residuos urbanos, agroindustriais e industriais, resulta em

beneficios para uma construcéo civil aumentando a sua sustentabilidade.

A incorporacdo de residuos nas matrizes cimenticias pode reduzir a emissdo de
CO;, e 0 consumo de energia das mesmas, além de contribuir para reducdo do impacto
ambiental relacionado com a destinacdo dos residuos (GONCALVES, TOLEDO
FILHO e FAIRBAIN, 2006). Assim, uma cadeia potencialmente apta a sorver, em larga

escala, os rejeitos de mineragéo € a da construcao civil.

Desta maneira, com o propésito de minimizar os impactos ambientais do setor
mineral, no ano de 2016, o Ministério Publico Federal (MPF) publicou um documento
(RECOMENDAGCAO N°014/2016-MPF-GAB/FT) no qual ressalta que a gestdo
integrada dos residuos sélidos da mineracdo serd sustentavel na medida em que
reintroduzir 0s mesmos em outras cadeias produtivas e, em especial, se 0 mesmo for
utilizado como matéria prima em produtos da construcdo civil. Nesse documento, o
MPF recomenda ao Departamento Nacional de Producdo Mineral (DNPM) que néo
aprove o Plano de Aproveitamento Econdmico (PAE) de lavra de minério de ferro caso

o empreendedor ndo implemente no periodo de 2016 a 2025 o reaproveitamento do
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rejeito em outra cadeia econdmica, em percentuais progressivos de 5% (ano de 2016)
até 70% (ano de 2025).

Assim, tendo em vista 0 enorme passivo decorrente da destinacdo dos
significativos volumes de rejeitos em barragens, associado aos riscos de ruptura e falha
nas barragens, bem como o0s danos ambientais inerentes a manutencdo dos rejeitos
nestas estruturas de contencao, prevé-se que, em um futuro préximo, a destinacédo dos
rejeitos de forma sustentavel em outras cadeias de producdo tornar-se-a mandatria para

continuidade das operacdes de mineracao.

A destinacdo adequada dos rejeitos € uma preocupacdo atual do setor mineral
que esta impulsionando o desenvolvimento de pesquisas visando a reutilizacdo dos
rejeitos. PINTO (2013) menciona que conforme se beneficia 0 minério, o rejeito pode
apresentar-se como um material de granulometria fina e de alta plasticidade, como as
lamas. O elevado teor de finos das mesmas pode contribuir para a continuidade do
tamanho das particulas em matrizes de cimento facilitando o efeito filler e auxiliando no

empacotamento das particulas solidas das misturas.

A industria do cimento Portland mundial contribui com cerca de 7% das
emissOes de gases de efeito estufa para a atmosfera da terra, sendo uma das principais
fontes emissoras de dioxido de carbono (BAKULAMBA DEVI et al.,, 2015). A
proposicdo deste trabalho consiste no estudo do rejeito de minério de ferro in natura
como substituto parcial do cimento Portland. Espera-se que a utilizacdo do rejeito de
minério de ferro (iron ore tailing - 10T) na matriz de cimento reduza as emissdes de
CO, das misturas e promova 0 aumento da sustentabilidade da industria de mineracao
pela reducdo da disposicdo de residuos em barragens de rejeitos, diminuindo os

potenciais danos nocivos ao meio ambiente e aos seres humanos.

1.1 OBJETIVOS

O objetivo geral desta pesquisa é caracterizar a lama de rejeito de minério de
ferro (IOT), proveniente do processo da deslamagem da barragem de Conceicdo no
municipio de Itabira - MG, e avaliar a influéncia da mesma nas propriedades fisico-

quimico-mecanica das pastas de cimento.



A pesquisa terd como enfoque a substituicdo parcial de cimento Portland pelo
rejeito na forma de lama e ap0s a sua secagem. Trés teores de substituicdo, em massa,
do cimento pela lama de 10T, quais sejam, 5, 10 e 15%, foram utilizados em pastas com
relacdo agua: solidos de 0,45 e 0,65. Adicionalmente utilizou-se o IOT seco na
proporc¢do de 10%. O trabalho tem como objetivos especificos:

e Caracterizagdo fisico-quimica do rejeito de minério de ferro (I0T);

e Identificar a cinética das reacdes de hidratacdo das pastas com diferentes teores
de substituicdo do cimento por 10T,

e Auvaliar o comportamento reoldgico das pastas contendo diferentes teores de IOT

e Auvaliar o desempenho mecanico das pastas até a idade de 90 dias;

e Avaliar as propriedades fisicas das pastas de cimento.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 INDUSTRIA DE MINERACAO

2.1.1 Minério de Ferro

Os minerais de ferro estdo presentes em 4,5% da crosta terrestre, sendo
considerado o quarto elemento mais abundante, superando apenas 0 oxigénio, o silicio e
0 aluminio. O ferro geralmente ocorre em seus minérios sob a forma de Oxidos
minerais, tais como a hematita (Fe,O3), magnetita (FesO4) ou goethita (a-FEOOH) e
também, em menores proporc¢oes, a limonita (FeO(OH).nH,0) (GIRODO, 2005).

Os minérios de ferro ocorrem numa grande variedade de ambientes geoldgicos,
por isto, existem variaces nos teores e nas combinacdes quimicas de metais contidos
nas rochas, podendo determinar aplicacdes distintas e sua viabilidade como minério
(MIRON e BOYD, 2006).

Os maiores depdsitos de minério de ferro no Brasil sdo as formacGes ferriferas
bandadas (FFB), também conhecidas internacionalmente como Banded Iron Formations
(BIF’s) - denominadas de itabirito, que séo rochas finamente bandadas ou laminadas,
constituida de camadas com predominancia de minerais de silicio (quartzo) e de ferro
(MUNDIAL, 2009; WOLFF, 2009; DE ANDRADE, 2017)). Segundo CARVALHO
(2014), as FFB compreendem as maiores reservas de ferro do mundo, com teores

médios do metal entre 20 e 55%.

No Brasil, as principais regiées produtoras de minério de ferro sdo: Quadrilatero
Ferrifero (Minas Gerais), a Provincia Mineral de Carajas (Para) e a regido de Corumba
(Mato Grosso do Sul) — onde possuem as FFB. O Quadrilatero Ferrifero (QF) €
considerado a maior pronvicia de minérios do Brasil, sendo descobertos minérios
metalicos e pedras preciosas no fim do século XVII (NUNES, COSTA e SILVA, 2012;
CARVALHO, 2014). GIRODO (2005) relata que no QF constuma-se usar a designagao
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de itabirito para minério de ferro pobres (Fe<64%) e hematita para 0 minério de ferro
rico (Fe > 64%).

2.1.2 Relevancia da Industria de Minério de Ferro no Brasil

A indastria de minério de ferro tem grande importancia na economia mineral
brasileira, sendo responsaveis pela producdo priméaria de varios materiais, permitindo o
bem-estar e a melhoria da qualidade de vida das pessoas (MARTINS et al., 2014;
BAKULAMBA DEVI et al., 2015). Sobretudo, o Brasil é um dos principais paises com
recursos minerais no mundo, possuindo, de maneira geral, altos teores de ferro em seu
minério, sendo assim considerado um produtor em potencial (MUNDIAL, 2009;
GOMES, 2009; PONTES et al., 2015). Em termos de recursos, ocupa a 22 posicao
mundial (USGS, 2016).

No ano de 2015 a producdo global de minerio de ferro atingiu 3,4 bilhdes de
toneladas, enquanto a inddstria extrativa mineral brasileira produziu 428 milhdes de
toneladas de minério de ferro ou 11,4% da producdo mundial, ficando atras somente da
China e da Australia (IBRAM, 2015; U.S.GEOLOGICAL SURVEY, 2016). Embora o
saldo da balanca mineral ter decaido no ano de 2015 e 2016, o setor mineral brasileiro
sustentou a conta do saldo do comercio exterior no Brasil (IBRAM, 2015; 2017). A
Figura 2.1 mostra um comparativo entre a producdo mineral no Brasil e a producao

mundial, para o minério de ferro.

Segundo dados da USGS (2015; 2016) as reservas estimadas de minério de ferro
bruto no Brasil alcancaram 31 bilhGes de toneladas em 2014, situando o pais em
segundo lugar em relacdo as reservas mundiais. Em 2015 houve uma reducdo das
reservas de minério bruto, passando para 23 bilhdes de toneladas, situando o pais em
terceiro lugar, juntamente com a China, entretanto, considerando-se as reservas em
termos de ferro contido no minério, o Brasil possui minas de destaque por conter alto
teor de hematita nos minérios (PINTO, 2013).
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Figura 2.1: Comparativo da produgédo de minério de ferro no Brasil e no mundo. Adaptada Fonte:
IBRAM (2015)

Quanto as exportacOes brasileiras de minerais primarios, de acordo com dados
do Instituto Brasileiro de Mineracdo, o minério de ferro € o principal produto,
representando aproximadamente 80% das exportacGes. Nos ultimos quatro anos (2012-
2016), o minério de ferro liderou a pauta de exportaces na conta de Produtos Basicos.
Ainda mais, as exportacdes de minérios no ano de 2014 contribuiam com mais de US$
34 bilhdes, sendo somente o minério de ferro responsavel por US$ 25,8 bilhGes deste
valor, representando 76% do total (IBRAM, 2015). A Figura 2.2 mostra a participacao

dos principais paises produtores nas exportacdes de minério de ferro no mundo.
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Figura 2.2: Exportacdes de minério de ferro no mundo no ano de 2014 (U.S. Geological Survey,
2015).

Analogamente, quando se refere a importacbes de minério de ferro, a China
desponta em primeiro lugar, com uma importacdo de 953,1 milhdes de toneladas o que
equivale a aproximadamente 65% das importacdes mundiais, conforme apresentado na
Figura 2.3 (WORLD STEEL ASSOCIATION, 2016).
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Figura 2.3: Importa¢des de minério de ferro no mundo no ano de 2014 (WORLD STEEL
ASSOCIATION, 2016).



De acordo com o recolhimento de Compensagdo Financeira pela Exploragéo de
Recursos Minerais (CFEM), os maiores estados contribuintes sdo também os maiores
produtores de minérios, Minas Gerais (51,1%) e Para (26,2%) (DNPM, 2016). De certo,
o principal Estado no setor de mineracao é Minas Gerais, possuindo relevancia nacional
por possuir grandes empresas de mineracdo no Estado que exportam 51,6% do minério
para 0 mundo (IBRAM, 2015). (Figura 2.4).

S3o Paulo Bahia Outros

3%
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51%

Figura 2.4: Principais estados arrecadadores de CFEM no primeiro semestre de 2016. Fonte:
DNPM/DIPAR (2016).

Segundo o Instituto Brasileiro de Mineracéo - IBRAM (2015), somente o Estado
de Minas Gerais € responsavel pela extracdo de 180 milhGes de toneladas/ano de
minério de ferro. Mais ainda, o estado é responsavel por aproximadamente 53% da
producdo brasileira de minerais metélicos e 29% de minérios, considerado o mais

importante estado minerado do Brasil.

Desta maneira, podemos afirmar sobre a importancia do setor mineral na
economia do pais e do mundo, visto que a sua pratica contribui para grande geragéo de
empregos e aumento de renda, participando ativamente no aumento do PIB e aquecendo
0 mercado em ambito geral (GONELLA et al., 2015).



2.1.3 Beneficiamento do Minério de Ferro

O minério bruto, ao ser explotado, ndo se encontra suficientemente puro ou
adequado para a utilizacdo industrial. O beneficiamento de minérios é considerado
como um tratamento industrial que prepara granulometricamente, purifica ou enriquece
minérios por métodos fisicos ou quimicos, sem alteracdo da constituicdo quimica dos
minerais, tornando-os aptos & utilizagdo na industria metalirgica (ARAUJO, 2006;
GUIMARAES, 2011). Igualmente, MARTINS e BORGES, (2002) relatam que o
minério de ferro extraido da mina é beneficiado para remocdo de impurezas tais como
silica e alumina. BRASIL (2012) também enfatiza que os processos tém a finalidade de
padronizar o tamanho dos fragmentos, remover minerais associados sem valor

econémico e aumentar a qualidade, pureza ou teor do produto final.

De acordo com LUZ, SAMPAIO e FRANCA (2010), o beneficiamento de
minérios abrange: cominuicdo (britagem e moagem), para uma reducao de tamanho das
particulas; separacdo por tamanho através do peneiramento e classificacdo (ciclonagem,
classificagdo em espiral) com finalidade de separar as espécies minerais, obtendo-se um
concentrado e um rejeito; concentracdo (gravitica, eletro-magnética, eletrostatica, por
flotacdo), para remover a maior parte da ganga (impurezas) presente no minerio;
desaguamento (espessamento e filtragem); secagem (secador rotativo, spray dryer,
secador de leito fluidizado); e disposicdo de rejeito. Neste sentido, a Figura 2.5 ilustra o
fluxograma tipico de tratamento de minérios, segundo a Norma Reguladora de
Mineracdao (NRM — 18).

De um modo geral, o processo de beneficiamento do minério de ferro consite em
britagem, lavagem e peneiramento, gerando produtos como: ferro granulado (6,35mm<
0 <38,10mm), hematitinha (6,35mm< @ <9,52mm), sinter-feed (@ <6,35mm) e lama de
lavagem (ARISTIMUNHO e BERTOCINI, 2012). LUZ, SAMPAIO e FRANCA
(2010), relatam que em funcao do tipo do método de beneficiamento adotado e do tipo

minério, o rejeito adquire caracteristicas distintas.

Os produtos e os rejeitos de minério de ferro ndo sdo definidos apenas pelos
teores minimos de ferro (Fe) e maximos das impurezas (SiO,, Al,Os, PO, perda ao fogo
(PPC), etc.), mas também por classes de fracbes granulométricas rigidamente
controladas (GOMES, 2009). ESPOSITO (2000) ressalta que os rejeitos, quando sdo de
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granulometria fina, sdo denominados lamas, e quando de granulometria grossa (acima

de 0,074 mm), sdo denominados rejeitos granulares.

Desta forma, os rejeitos finos geralmente sdo gerados apGs o0 processo de
deslamagem do minério de ferro, que ocorre na fase de concentracdo (PORTES, 2013).
Na etapa da deslamagem, ou remocdo de lamas, acontece a eliminacdo de uma grande
quantidade de material fino, sem uma separacdo granulométrica precisa ou eficiente
(CHAVES, 2002), sendo considerada uma operacdo fundamental para os processos de
separa¢do de magnética a imido e a filtragdo (LUZ, SAMPAIO e FRANCA, 2010).

O sistema de tratamento da lama funciona da seguinte maneira: a lama da
lavagem do minério de ferro é transportada por gravidade, por meio de canaletas, até um
espessador. O material espessado (“underflow”) € escoado por meio de tubulagdes ate
as bacias de decantacdo situadas no pe do morro; e a fase liquida retorna ou “overflow”
(sobrenadante ao processo de lavagem do minério de ferro através de bombeamento)
(ARISTIMUNHO e BERTOCINI, 2012).
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Figura 2.5: Fluxograma tipico de tratamento de minérios. Adaptado por WOLFF, 2009.



2.2 REsiDuos SOLIDOS DA MINERACAO DE MINERIO
DE FERRO

2.2.1 Geracao de residuos solidos da mineragéo de minério de ferro

no Brasil e no mundo

Atualmente, a constante expansdo da demanda para o ferro e aco no mundo
acelera a geracao de residuos de minério de ferro (Iron Ore Tailing - 10T), sendo este
considerado como um desperdicio (SAKTHIVEL et al., 2010; LIU et al., 2010). Nos
altimos anos, o aumento na geracdo de residuos solidos gerados pelas industrias
siderdrgica e mineradora é cada vez maior, constituindo um problema ambiental devido

as grandes areas requeridas para disposicdo dos mesmos (FERREIRA et al., 2016).

Durante a extracdo de minério de ferro, o processo de beneficiamento produz
grande quantidade de rejeitos. Na China, aproximadamente 1,5 toneladas de 10T sao
geradas para uma tonelada de concentrado de minério de ferro (WANG, LI e XIN,
2000) citado por (LIU et al., 2010). Segundo ZHANG, XUE e JIN (2004), na China, a
producdo anual do 10T atinge cerca de 180 milhdes de toneladas, e esta aumentando,

com taxas aproximadas entre 6% a 8% por ano.

Na india, existe a necessidade de remocéo e eliminacdo de 40-50 milhdes de m®
de residuos da mineracdo por ano (YELLISHETTY et al., 2008). De acordo com
BAKULAMBA DEVI et al. (2015) sdo perdidas aproximadamente 10-12 milhdes
toneladas de 10T extraidas na forma de rejeitos ultrafinos, que possuem diametro
inferior a 150 pm, que poderiam ser reaproveitados. DAS, KUMAR e
RAMACHANDRARAO (2000) avaliaram que na India, a geracdo do IOT é estimada
como sendo de 10-25% (em peso) de minério de ferro total lavrado, elevando-se assim

para cerca de 18 milhdes de toneladas por ano, que € armazenado em bacias de rejeito.

Da mesma forma, na Australia Ocidental estima-se que cerca de 632 milhdes de
toneladas de rejeitos de minério de ferro sdo gerados a cada ano. Considerando o
montante, pesquisadores afirmam que se 0 manejo sustentavel desses rejeitos nao for
encontrado, podera levar a efeitos adversos sobre o meio ambiente e a salde humana
(SANTOS et al. 2012).
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No Brasil, dezenas de milhdes de toneladas de rejeito de minério de ferro séo
geradas anualmente, o que corresponde a um grande passivo ambiental (DNPM, 2012).
Em virtude disso, a realizacdo do Inventario de Residuos Sélidos da Mineracdo busca a
aprimoramento da gestdo de residuos no Estado, em consonancia com a Lei 18.031 de
12 de janeiro de 2009, dispdem sobre a Politica Estadual de Residuos Sélidos. Em
escala federal, o inventario faz cumprir a Resolucdo do CONAMA n°313, de 29 de
outubro de 2002.

O total de residuos solidos inventariados no estado de Minas Gerais, oriundos de
grandes empresas de mineragdo, em 2016 (ano base 2015), foi de aproximadamente 606
milhdes de toneladas. Este total foi subdivido em rejeitos, estéreis e residuos, conforme
a Figura 2.6.

Na atividade de mineracdo sdo gerados grandes volumes de dois tipos de
residuos, os estéreis e 0s rejeitos. Os estéreis sdo 0s materiais que escavados e
movimentados durante as atividades de extragdo ou lavra no decapeamento e lavra da
mina, ndo possuindo valor econémico e ficando geralmente dispostos em pilhas. Os
rejeitos sdo residuos resultantes dos processos de beneficiamento, sob a forma de polpa
ou lama, ou seja, mistura sélido — agua, que séo dispostos em reservatérios, conhecidos
como barragens de contencdo (BRASIL, 2012; SILVA, VIANA, CAVALCANTE,
2011; FONTES, 2013).

Ja os residuos sdo materiais gerados pelas atividades humanas, e que muitas
vezes podem ser aproveitados pela reutilizacdo e/ou reciclagem. Na Figura 2.6
apresenta-se o resultado do inventario de residuos sélidos (FEAM, 2016) no estado de
Minas Gerais, 0s principais residuos gerados foram: sucata de metais ferrosos (aco, aco
inoxidavel e manganés) e ndo ferrosos (cobre, bronze, aluminio), motores, corpos
moedores, tambores, entre outros. Em segundo lugar aparecem os residuos de madeira
(lenha, residuos de madeira contaminada ou ndo contaminada e casca de arvores),

seguida de residuos sanitarios, em terceiro lugar.
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Figura 2.6: Total de residuos (inclusive estéril e rejeito) inventariados no Estado de Minas Gerais
em 2016 (ano base 2015) (FEAM, 2016).

E importante mencionar que uma pequena quantidade de rejeitos de minério de
ferro tem sido utilizada no mundo. Neste sentido, iniciou-se uma concientizacdo para
mostrar a necessidade de fazer pleno uso do IOT como material alternativo, de modo
que o volume de armazenamento fosse minimizado, trazendo assim, beneficios e
protecdo ao meio ambiente, como preservacdo dos recursos minerais e evitando riscos
de falhas de barragens de rejeitos (LIU et al., 2010; ZHANG et al., 2006). ZHANG et
al. (2006), enfativam que a utilizacdo em larga escala de residuos € uma das mais
potenciais formas de promover a eficiéncia da producdo. Explorando o valor agregado
dos produtos e aumentando o nimero de pesquisas sobre a utilizacdo dos rejeitos de

minério de ferro, sera possivel trazer beneficios econémicos e sociais.

Uma alternativa para potencializar o uso de recursos na economia é a economia
circular (EC), que difere da tradicional economia, baseada no extrair, produzir, usar e
descartar, sem levar em conta 0s custos e impactos ambientais e a saude coletiva. O
modelo circular considera 0s recursos naturais, bem como propdem resgata-los num
sistema regenerativo de producdo, ou seja, materiais e recursos se mantém na economia
pelo maior tempo possivel, retornando ao ciclo produtivo, mesmo que em outras cadeias
produtivas. Na mineracdo, praticas podem ser acopladas a EC nas vérias etapas do seu

processo produtivo, como na exploragdo mineral com a quantificagéo de outros minerais
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de interesse econdmico além do alvo inicialmente motivador, na lavra mineral com o
aproveitamento econdmicos dos estéreis e no beneficiamento, com o aproveitamente

dos rejeitos finos em outras atividades produtivas (DUTHIE, 2017).

2.2.2 Problemética da Disposi¢cdo dos Rejeitos de Minério de Ferro

Com a intensa industrializacdo, chegada de novas tecnologias, crescimento
populacional e diversificacdo do consumo de bens e servigos, ha uma crescente geracao
de quantidade de residuos que se transformaram em graves problemas urbanos e
ambientais, interferindo no meio natural, principalmente ao se tratar da extracdo da
matéria-prima (ANGULO, ZORDAN, JOHN, 2001; LUZ, 2008).

Na atividade de mineracdo, grandes volumes e massas de materiais s&o
extraidos, originados pelos processos de beneficiamento em que volumes séo dispostos
de forma direta sobre a superficie do terreno, em reservatorios, formando bacias de
disposicéo conhecidas tambem como barragens de rejeitos (BOSCQOV, 2008; PEIXOTO
et al., 2016). Deste modo, a disposicéo de rejeito mais utilizada no Brasil € a disposicao
em barragens, representando um sério risco se ndo forem adequadamente planejadas,
operadas e mantidas (BRASIL, 2012).

Muitas vezes, o despejo de residuos requer monitoramento constante para a
estabilidade geotécnica e podem conter elementos quimicos nocivos, que podem ser
libertado para o ambiente, significando um sério problema do ponto de vista ambiental
(SILVA, 2007; YELLISHETTY et al., 2008).

Além dos problemas ambientais enfrentados na mineracdo, existe também os
custos de movimentacdo e armazenagem dos residuos, podendo representar uma perda
financeira de uma empresa de mineracdo, estimado em aproximadamente 1,5 a 3,5%
dos custos totais, dependendo do mineral a ser extraido (SYMONDS GROUP, 2001),
citado por (YELLISHETTY et al, 2008).

No Brasil, na regido do quadrilatero ferrifero em Minas Gerais, sofre com as
consequéncias da exploragdo mineral inadequada de séculos atras, com a execugdo de

praticas exercidas sem preocupagdes com 0s aspectos ambientais e sociais
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(ENRIQUEZ, 2009). Assim, 0 estado passou a ser considerado como uma regido com
alto indice de impactos ambientais e sociais, contrapondo sua posicdo de destaque no
cenario brasileiro da producdo mineral (GONELLA et al., 2015).

Ademais, no municipio de Minas Gerais esta havendo uma grande dificuldade
de disponibilizacdo de novas areas para a disposicdo de rejeitos, devido a proximidade,
cada vez maior de areas residenciais, além disso, hd uma dificuldade adicional para
aprovacao de licenciamentos de barragens em areas superiores a 800 hectares
(BAGINSK, 2009) citados por (GUIMARAES, VALADAO e PERES, 2012).

Deste modo, GUIMARAES, VALADAO e PERES, (2012) relatam que as
preocupacdes ambientais envolvidas no processo de mineragdo e a pressdo da opinido
publica tém dificultado o licenciamento de novas areas para a construgédo de barragens,

estimulando a investigagdo de novos métodos de disposicéo.

2.2.3 Historico de Falhas em Barragens de Rejeito

Grandes volumes de rejeitos minerais sdo convencionalmente descarregados em
depressbes naturais ou artificiais, rodeado por barragens e diques que s&o criticos para a
integridade estrutural da bacia de contencdo. Infelizmente, ao longo dos anos tém
ocorrido varios incidentes de falhas de barragens e o vazamento desastroso de rejeitos,
que sdo muitas vezes resultado de condi¢cBes meteoroldgicas extremas ou de desastres
naturais (WISE URANIUM PROJECTO, 2017).

Construcdo de novas barragens e aumento de alturas de barragens para acomodar a
super producédo de rejeitos minerais € uma pratica continua de industrias e precisam ser
gerenciadas. De acordo com a Comisséo Internacional de Grandes Barragens (CIGB) e
do Programa Ambiental das NacGes Unidas (UNEP), as principais causas de falhas e
incidentes sdo a falta de controle do balanco hidrico e de controle e consisténcia da
construcdo, devido a natureza progressiva dos rejeitos de construcdo da barragem e a
falta de compreensdo das caracteristicas que contribuem para a seguranca das operacdes
(HERNANDEZ et al., 2005). As falhas de barragens sdo o resultado de ambos o0s
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problemas geotécnicos da estrutura de contengdo e gestdo dos rejeitos armazenados
(JONES e BOGER, 2012).

Além do exposto, com a crescente exploracdo de jazidas com baixo teor
metalico, e demanda cada vez maior, implica no aumento no volume de rejeitos gerados
pelas atividades mineradoras, de tal maneira que é grande a necessidade de barragens
cada vez maiores para a contencdo dos rejeitos (HERNANDEZ et al., 2005;
GUIMARAES, VALADAO e PERES, 2012).

Segundo FRANCA (2009), estatisticamente a cada trinta anos as barragens de
rejeito e cavas de mineracdo aumentam dez vezes de volume e dobram de altura ou
profundidade. Proporcionalmente, aumenta também o risco do negdcio. A grande
preocupacao neste caso estd associada ao risco de ruptura das barragens. EDRAKI et
al., (2014) dizem que houve um aumento do nivel de preocupagdo mundial sobre o
destino dos rejeitos e as consequéncias irreversiveis de liberacdo de contaminantes
atraveés de poeira, infiltracdo de barragem de rejeitos, ou eliminacdo direta dos rejeitos

nos cursos d’agua.

De acordo com a Fundacdo Estadual do Meio Ambiente de Minas Gerais
somente no estado de Minas Gerais existem 737 barragens de rejeito de mineragédo
cadastradas no banco de declaracdes ambientais (BDA) (FEAM, 2016). No ano de
2016, das 724 estruturas cadastradas no BDA, 23 o auditor ndo conclui sobre a
estabilidade pela falta de documentos técnicos e/ou de dados, e 14 ndo possuiam
estabilidade garantida, ou seja, aproximadamente 5% das barragens apresentavam
algum risco e necessitavam de intervencdes para melhorar a estabilidade (FEAM,
2016).

No mundo, vaérias falhas de barragens ja foram relatadas: em Ajka, na Hungria, a
liberagdo sem precedentes de 700.000 m® de residuos de bauxita, lama vermelha, em
outubro de 2010 causou numerosas fatalidades, bem como terrenos agricolas

contaminados, assim como as nascentes e cursos d’agua comprometidos (RUYTERS et

al., 2011).

Igualmente, em 2000, outro acidente considerado uma catastrofe foi em Baia
Mare, na Roménia, onde uma falha da crista da barragem de minério de ouro de rejeitos

antigos em funcdo de fortes ventos e neve derretida resultou na libertacdo de 100.000 de
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m? de liquido contaminado com cianeto, matando toneladas de peixes e contaminando a
agua potavel de mais de 2 milhdes de pessoas na Hungria (WISE URANIUM
PROJECTO, 2017). A Europa ocupa o segundo lugar em acidentes em barragens
(18%), desta forma, a preocupacdo publica sobre o risco e os impactos potenciais das
barragens de rejeitos, inativas ou em operacéo, ja existem (RICO et al., 2008).

O maior desastre ambiental da historia brasileira ocorreu em novembro de 2015,
com o rompimento da barragem no municipio de Mariana, Minas Gerais, onde causou
vazamento da lama de rejeito de mineracdo de ferro, que se espalhou pelo vale do
Corrego do Funddo, galgou a Barragem de Santarém e alcancou o distrito de Bento
Rodrigues, comovendo o Brasil e 0 mundo. Além do exposto, foram atingindos mais de
600 km de cursos d’agua e comprometidos quase 1500 hectares de vegetagdo (BRASIL,
2015). Uma quantidade de 43,6 milhdes m® de rejeito foi despejada, trazendo
consequéncias ambientais, sociais, econdmicas e humanas irreparaveis. Segundo
informacbes da AGENCIA BRASIL (2015), apenas cinco acidentes com barragens de

rejeitos excederam 10 milhGes de m3 de material langcados, até hoje, em todo o mundo.

Apesar de haver uma legislacdo, conhecimento e tecnologia disponiveis, as
barragens de contencdo de rejeitos ainda se rompem e causam prejuizos econémicos,
sociais e ambientais (DUARTE, 2008). De acordo com MEIGRE (2016), ja houveram
acontecimentos similares ao acidente de Mariana (MG), em outras cidades do Estado de
Minas Gerais, causando problemas ao ecossistema e a biodiversidade regional — No ano
de 2007 ocorreu o rompimento de uma barragem de contencao de rejeitos de bauxita, na
cidade de Mirai, em que se espalharam cerca de 2 milhGes de m? de rejeito de bauxita
por 4 municipios. No ano de 2003, outro grande desastre ambiental ocorreu atingindo a
Zona da Mata mineira, a barragem em Cataguases se rompeu, vazando mais de um
bilhdo de litros de um licor negro (sobra industrial da producdo de celulose), se
espalhando por quase 100 km de rios e deixando mais de 600 mil pessoas sem agua,
causando estragos na regido (DE SA, 2007). FRANCA (2009) menciona que no ano de
2001 a barragem de Rio Verde, também no estado de Minas se rompeu causando a

morte de 05 pessoas.
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Tabela 2.1: Estatistica de rupturas em barragens de rejeito.

Vitimas
Ano Barragem/ Localizagdo Tipos de rejeito

Fatais
1972 Buffalo Creek, West Virginia, EUA Lama de carvao
1981 Tyrone, New Mexico, USA Ferro 0
1985 Stava, Italia Fluorita 269
1986 Huangmeishan, China Ferro 19
1986 Itabirito, Minas Gerais, Brasil Ferro 0
2000 Baia Mare, Roménia Cianeto 0
2001 Nova Lima, Minas Gerais, Brasil Ferro 5
2007 Taoshi, China Ferro 254
2010 Ajka, na Hungria Aluminio 4
2003  Rio Pomba-Cataguases, Minas Gerais, Lignina e sédio 0

Brasil
2007 Rio Pomba, Minas Gerais, Brasil Ferro 0
2014 Herculano, Minas Gerais, Brasil Ferro 3
2015 Funddo, Minas Gerais, Brasil Ferro 17
2017 Tonglvshan Mine, China Cabre, ouro, prata e 3
ferro

Desta maneira, devido a importancia do tema, em 2010 foi sancionada a Lei n°
12.334, que estabelece a Politica Nacional de Seguranca de Barragens. Existe uma forte
relacdo entre os preceitos da Lei n® 12.305/2010, que instituiu a Politica Nacional de
Residuos Solidos (PNRS), as acGes previstas no Plano Nacional de Mineracdo 2030, e
outras normativas, como a supracitada Lei n® 12.334/2010, que estabeleceu a Politica
Nacional de Seguranca de Barragens. Esta articulacdo entre as normas legais ocorreu
para se materializar nas acdes, projetos, programas e metas do Plano Nacional de
Residuos Solidos (BRASIL, 2012).

Apesar da Lei que regulamenta a Politica Nacional de Seguranca de Barragens
ter sido implementada, ainda houveram acidentes decorrentes de falhas em barragens. A
dificuldade esta na falta de vistorias pelas entidades federais e estaduais nas barragens
brasileiras, permitindo concluir o alto risco de ameacas a seguranca das barragens,

indicando assim, dano potencial e consequéncias graves. No entanto, com a ocorréncia
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de transtornos acidentais, como por exemplo, o rompimento da barragem de rejeitos da
lama de minério de ferro de Fundao, levou-se a uma maior pressdo da sociedade e ao
incentivo das agéncias ambientais a aumentar a pressao para aplicacdo e manutengéo de
técnicas seguras de operacdo das barragens, bem como adequada destinacdo dos seus

residuos.

2.2.4 Propriedades e Caracteristicas do Rejeito de Minério de Ferro

Os rejeitos de minério de ferro se acumulam durante anos em uma barragem de
rejeito, e permanecem apds a extracdo por anos (YELLISHETTY et al, 2008). Esta
disposicédo indiscriminada e acelerada constitui-se numa grande preocupacao ambiental
(SAKTHIVEL et al., 2010). As caracteristicas dos rejeitos variam em fungdo do
material lavrado e dos processos empregados no beneficiamento do mesmo. Além disso,
podem variar, na area de disposicao/barragem, em funcdo da distacia do descarte
(NOCITI, 2011).

No processo de beneficiamento é gerada uma fracdo de rejeito, que inclui
particulas grossas e finas, sendo normalmente dispostas em dique ou barragens
(ROCHA, 2008). Uma caracteristica comum encontrada nas barragens brasileiras € a de
apresentar uma grande quantidade de lama (MACHADO, 2007). As caracteristicas
fisicas e quimicas das lamas de IOT dependem basicamente do processo industrial, das
operacdes cominuicdo de britagem e moagem e dos constituintes da dgua do processo
(GHOSE e SEN, 2001).

Segundo ARAUJO (2006), a constituicdo dos rejeitos é caracterizada pela
presenca de duas fases: solida e liquida (quando o beneficiamento for a imido). Estes
rejeitos ficam dispostos debaixo d'dgua em barragens de contencdo de rejeitos, como
suspensdes contendo de 30% a 50% de solidos em peso (HERNANDEZ et al., 2005).
Sob 0 mesmo ponto de vista, ARISTIMUNHO e BERTOCINI, (2012) mencionam que
segundo analise da empresa Urucum Mineracdo SA, o rejeito em forma de lama é

constituido de cerca de 40% de materiais solidos e 60% de agua.

MARTINS e BORGES (2002) menciona que cerca de 20% da alimentacdo
diaria sdo despejadas em bacias de rejeitos sob a forma de lamas, que possuem teores de

ferro mais elevados e de silica inferiores aos da alimenta¢do. O aproveitamento desse
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material € muito interessante para sua utilizacdo na pelotizacdo, agregados para concreto
e argamassa, aditivos do cimento Portland, material para industria cerdmica, como
materiais para o setor de pavimentacdo, devido a sua granulometria adequada. Além
disso, haveria uma diminuicdo do volume de material a ser depositado em bacias de
rejeitos, amenizando um problema ambiental, bem como para o aumento da vida util

das jazidas.

A Figura 2.7 apresenta a relacdo da producdo de rejeitos (toneladas/hora) da
empresa Vale, em Minas Gerais. Como exemplo, a usina de Brucutu gera cerca de 1200
t/h de rejeitos, sendo que 73% sédo de rejeitos de particulas grossas e 27% sdo das lamas,
no entanto, vale mencionar que os dados mostram que a lama possui uma concentracao
de ferro 50% a mais que os rejeitos “grossos”. MACHADO (2007) diz que o rejeito de
lama é constituido principalmente de argilo-minerais ou de outros minerais advindos de
processos geoldgicos de alteragéo, apresentando particulas de tamanhos finos, ultrafinos
e coloides.
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Figura 2.7: Producéo diaria de rejeitos nas principais usinas de beneficiamento de minério de ferro
da Vale (FRANCA, 2009).

O rejeito de minério de ferro (I0T) é composto principalmente de 6xidos de
silicio (SiO,), de aluminio (Al,Os), de calcio (CaO), de ferro (Fe), de manganés (Mn),

de enxofre (S), de fosfatos (PO;~ ) e algumas composi¢cOes de metais pesados (YANG
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et al.,, 2014). Segundo GI REPORT (1987) citado por GHOSE e SEN (2001) os
constituintes quimicos dos rejeitos processados incluem Fe, SiO, e AlLOs;. A
composicdo mineraldgica é de quartzo e hematita, 35 e 60-65%, respectivamente.
HUANG et al., (2013) também mostram que os IOTs sdo compostos principalmente de

silica, alumina e 6xido de ferro.

ARAUJO (2006) menciona que as caracteristicas quimicas dos rejeitos variam
de acordo com o mineral de interesse e as substancias quimicas envolvidas no processo
de extracdo dos metais. Neste sentido, a Tabela 2.2 apresenta os resultados das analises
quimicas de amostras de rejeitos encontrados por diversos autores no QF.

Tabela 2.2: Composic6es quimicas de diferentes amostras de rejeito de minério de ferro do

Quadrilatero Ferrifero em Minas Gerais.

Massa (%0)
Compostos .
0 Olieeeira Gomes, Guimardes, Guimaraes, Andrade, Peixoto et
(%) ! 2009 2011 2011 2014 al., 2016
2006
SiO; 27,61 62,70 6,36 24,06 44,47 7,12
Al;O3 7,09 0,61 7,23 6,41 5,49
Cao 5,79
Fe;03 42,03 24,97 52,46 43,83 49,49 92,32
SO, 0,41
Mn 0,216 1,552
Outros 0,069 0,016 0,224 0,075 0,55 0,15
Perda ao
3,01 0,94 9,37 3,61 7.8
fogo

Na indastria da mineracdo utiliza-se a seguinte classificacdo para 0s rejeitos:
rejeitos grossos ou granulares, maiores do que 50 um; rejeitos finos, com diametro
abaixo de 50um e lamas ou rejeitos ultrafinos, constituidos por particulas menores do
que 10um (WOLFF, 2009). Conforme a natureza do minério e a forma como o

beneficiamento é realizado, o rejeito pode assumir o aspecto de material arenoso nao
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plastico, rejeitos granulares, ou de material de granulometria fina e alta plasticidade, as
lamas (PINTO, 2013). Segundo ARAUJO (2006) o tamanho das particulas de rejeito se
encontra tipicamente na faixa de particulas de areias finas e siltes, depende do jazimento
e do processo de beneficiamento.

CASTRO (2002) relata que as particulas entre 40um e 10um comportam-se
como particulas ultrafinas. J& as particulas menores que 10um tém alguns aspectos
semelhantes aos coldides, como alteracéo e influéncia na dispersdo da polpa, interacdes
extensas entre essas particulas e as fases aquosa e gasosa presentes no processo.

LIMA (2007), citado por WOLFF (2009) comenta que as lamas se classificam
por particulas ultrafinas, coldides e super coldides, portanto, com tamanho menor do
que Spm.

Por sua vez, HUANG et al., (2013) ressaltaram que o tamanho médio dos IOTs é
aproximadamente 5um e 90% das particulas tém didmetro menor do que 40um. O
trabalho desenvolvido por ROCHA (2008) mostrou com a caracterizacéo das lamas que
a analise granulométrica que 85,97% da amostra possuem didametro menor de 7,1 um. Ja
os resultados de MARTINS e BORGES (2002) mostraram na andlise granulométrica
que aproximadamente 12, 6% da lama eram compostas por particulas de tamanho

menor que 5 pum.

Na Figura 2.8 sdo apresentadas distribuicdes granulométricas de 10T obtida por
alguns autores. As lamas estudadas por MARTINS et al., (2002) e GUIMARAES
VALADAO e PERES (2012) sdo amostras de rejeito provenientes de uma das
mineradoras da regido do quadrilatero ferrifero. Por outro lado, YANG, CUI e QIN
(2015) estudaram amostra de rejeito proveniente de Jiangsu na China. Assim, verifica-

se que lamas de locais distintos podem possuir curvas granulométricas parecidas.
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Figura 2.8: Distribuicdes granulométrica adaptada de MARTINS e BORGES, 2002;
GUIMARAES, VALADAO e PERES, 2012; YANG, CUl e QIN, 2015.

Diante do exposto, ROCHA (2008) ressalta que estes materiais de granulometria
mais fina que sdo descartados para o meio ambiente, podem hoje ser um produto
rentavel. Cada vez mais, inovacOes tecnologicas tém que ser desenvolvidas para o
aproveitamento desses materiais. Igualmente, DAVE, LAWRENCE e PENNOCK,
(2003) relatam que particulas com tamanho da ordem de micrémetros, quando
incorporadas as misturas cimenticias, melhoram o empacotamento dos grdos e
funcionam como sitios de nucleacdo que favorecem a hidratacdo do cimento,
consequentemente otimizando as propriedades da interface e as propriedades mecanicas

e de durabilidade do material.

2.2.5 Iniciativas para Destinacao dos Rejeitos — Panorama Mundial

A crescente preocupag¢do com a conservacdo ambiental tem levado cada vez
mais ao aproveitamento de rejeitos de mineracdo, quer pelo emprego de novas
tecnologias de beneficiamento dos minérios de teores mais pobres ou pela utilizagéo dos
mesmos para outras aplicagdes (GOMES, 2009). A preocupagdo com a preservagdo do

meio-ambiente, combinada com a falta de algumas matérias-primas, esta impulsionando
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as pesquisas para reutilizacdo ou adicdo dos rejeitos em processos industriais (NOCITI,
2011).

A fim de minimizar os problemas criados pelos rejeitos da mineragéo, iniciou-se
0 desenvolvimento de pesquisas visando contribuir para minimizar 0s impactos
negativos ambientais associados ao gerenciamento complexo e oneroso dos residuos da
mineracgdo de ferro, além de encontrar solucBes rentaveis e eco-compativeis para estes
residuos (BANDOPADHYAY et al, 2002; JOHNSON et al., 1992) citado por
(UGAMA | EJEH, e AMARTEY, 2014).

De certo, uma area potencial de aplicacdo é explorar sua utilizacdo na construcdo
civil. Isto porque existe um maior potencial neste setor, onde os residuos reciclados
poderiam ser utilizados como materiais de construgdo (SHETTY, NAYAK, e
VIJAY AN, 2014; YELLISHETTY et al., 2008).

De acordo com YANG et al. (2014), a utilizacdo de rejeitos na producdo de
novos materiais de construgdo, pode trazer alternativas com zero emissdo de rejeitos e

também oferecer novas alternativas de matérias-prima para a area de construcao civil.

Acrescenta-se que para verificacdo da possibilidade do aproveitamento destes
rejeitos faz-se necessaria a caracterizacdo tecnologica dos mesmos (caracterizacéo
mineraldgica, granulométrica, quimica e ensaios tecnoldgicos especificos para um
determinado emprego) (REIS, 2005). BAI, CAl e FENG, (2011) afirmaram que as
particulas finas de rejeito de minério de ferro com menos de 75um sao benéficas para a

reducdo da expansdo induzida pela reac¢do alcali silica (ASR) em concreto e argamassa.

Se rejeitos de minas sdo considerados para substituicdo parcial ou completa dos
agregados naturais em concreto, a maioria destes residuos poderia ser reciclada e
utilizada de forma sustentavel, transformando esses rejeitos de mineracdo em recurso
atil e proporcionando alternativas mais baratas na producdo de concreto (UGAMA,
EJEH, e AMARTEY, 2014; KURANCHIE et al., 2015).

Na India, a fim de reduzir os efeitos adversos do impacto da mineracdo
indiscriminada de areia natural, rejeitos de minério de ferro sdo utilizados como uma
alternativa para a areia de rio na fabricacéo de concreto (BAKULAMBA DEVI et al.,
2015).
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Na Nigéria foram estudadas as caracteristicas de resisténcia e controle do
concreto feito com rejeito de minério de ferro, além disso, determinou-se o teor ideal da
substituicdo da areia pelo residuo de minério de ferro adequado para utilizagdo como
agregado fino para pavimento rigido. Conclui-se que a utilizacdo bem-sucedida de 10T
como agregado miudo pode transformar esse material residual em recursos valiosos,
reduzindo a pressdo sobre o fornecimento de areia natural e gerando reducdo de custos
na producéo de concreto (UGAMA, EJEH, e AMARTEY, 2014).

Na Australia, YELLISHETTY et al. (2008) relataram que compostos de ferro
tém o potencial de acelerar a hidratagdo do cimento, e estes poderiam ser o princial fator
para melhorar a resisténcia a compressdo observada nos agregados de concreto
contendo rejeitos de minério de ferro. O trabalho desevolvido por KURANCHIE et al.,
(2015) buscou agregar valores aos residuos, dizendo que a utilizacdo de rejeitos de
minério de ferro disposta poderia ter efeitos positivos sobre o ambiente, pois a
quantidade de rejeitos de minério de ferro poderia ser reduzido enormemente. Os
autores concluiram que os rejeitos de minério de ferro podem ser utilizados para
substituicdo completa dos agregados convencionais em concreto, tornando as operacoes

das empresas de minério de ferro mais sustentaveis na Australia.

Nos Estados Unidos uma pesquisa realizada pela Universidade West Virginia
desenvolveu um processo para fabricacdo de tijolos de construcdo e outras unidades
estruturais com rejeitos. A Colorado School of Mines conduziu investigacdes destinadas
a fabricacdo de tijolos de construcdo a partir de diferentes pilhas de rejeitos de
mineracdo e de usinas localizada ao longo do Colorado (MOVING AND HERALD,
1967) citado por (YELLISHETTY et al, 2008).

Rejeitos de minério de ferro sdo considerados um tipo comum de residuos
solidos perigosos na China e tem causado sérios problemas ambientais, em virtude
disso, ZHAO, FAN e SUN. (2014) utilizaram rejeitos de minério para substituir
agregado natural para preparar concreto de ultra alto desempenho (UHPC), sob dois
regimes de cura. Os pesquisadores chegaram a conclusdo que o rejeito estudado € inerte
e seu tamanho médio era muito maior que do cimento, o que viabilizava ser utilizado

como agregado fino para produzir UHPC.

Igualmente, na China, HUANG et al. (2013) exploraram a viabilidade da

utilizacdo de rejeitos de minério de ferro para desenvolver compdsitos cimenticios de
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engenharia mais verde. Concluiram-se que, com teor de cimento 117,2 — 350,2 kg/m?3, a
resisténcia a tracdo foi de 5,1- 6 MPa e resisténcia a compressdo foi de 46-57 MPa aos
28 dias.

Na India, GIRI, DAS e PRADHAN (2011) e SAKTHIVEL et al. (2010)
sintetizaram magnetita em pd a partir do rejeito. A magnetita obtida apresentou
potencial para uso em vérias aplicacdes industriais (areas eletrdnicas, quimica, mineral,
biomédica, dentre outras), consequentemente agregando valor ao rejeito. PRAKASH et
al. (1999) mostraram ser possivel a recuperacao dos finos de hematita presentes na lama
do minério de ferro indiano usando a técnica de recobrimento magnético. PAL,
SAMANTA e RAY. (2010) usaram tratamento quimico e extracdo eletrolitica para
recuperar o ferro tornando-o compativel para uso em alto forno e diretamente na

producéo de aco, respectivamente.

FONTES (2013) ressalta que estudos realizados em diferentes locais no Brasil
também apontam resultados satisfatorios no que diz respeito a utilizacdo de rejeitos de
mineracdo de ferro como materiais de contrugdo. BERTOCINI e ARISTIMUNHO
(2012) avaliaram a aplicacdo do rejeito de minério de ferro na forma de p6 em
argamassa, em diferentes proporc¢des. Ensaios como resisténcia a compressao, absorcao
de &gua, massa especifica real e indice de consisténcia foram avaliados. Constatou-se
que a resisténcia a compresséo foi melhorada quando adicionado 8% de p6é de minério

de ferro ao traco de referéncia e quando se substitui 20% da areia.

Como forma de minimizar potenciais impactos das barragens e
reaproveitamentos de materiais que irdo reduzir a demanda por recursos naturais
primarios, autores como PEIXOTO (2016), ANDRADE (2014), COSTA, GUMIERI e
BRANDAO (2014), FONTES (2013) e COELHO (2008) também avaliaram as
perspectivas para o reaproveitamento de rejeitos da mineracao de ferro como materiais

da contrucao civil.
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2.3 MATERIAIS CIMENTICIOS

2.3.1 Cimento Portland

O cimento é um material que possui propriedades adesivas e coesivas, com a
capacidade de unir fragmentos minerais na forma de uma unidade compacta
(NEVILLE, 2016), eles pertencem & classe de materiais denominados aglomerantes
hidraulicos, ou seja, compreende aquelas substancias que endurecem uma vez
misturadas com a agua e resistem a esta com o passar do tempo (KIHARA, 1983) citado
por (LIMA, 2006).

A ASTM C 150 também define o cimento Portland como um aglomerante
hidraulico dado pela moagem do clinquer, que consiste de silicatos de calcio
hidraulicos, comumente com uma ou mais formas de sulfato de calcio como um produto

de adicéo.

Os constituintes principais do cimento provém da mistura de materiais calcarios,
como rocha calcaria ou gesso, e das argilas ou xisto, de onde obtém a alumina, a silica e
também, em menores concentracdes, oxidos de ferro (MEHTA e MONTEIRO, 1994;
NEVILLE, 1997). Portanto, os componentes quimicos principais do cimento Portland
sdo a cal (CaO) — 60% a 67%, silica (SiO;) — 17 % a 25 % a alumina (Al,O3) — 3 % a
8% e oxido de ferro (Fe,O3) — 0,5 % a 6 % (LIMA, 2006).

O processo de fabricacdo do cimento Portland consiste na moagem e
subsequente mistura das matérias-primas, sua queima em grandes fornos rotativos, até
uma temperatura de aproximadamente 1.450 °C. Devido a alta temperatura o material é
sinterizado e parcialmente fundido, formando pelotas em forma de esferas, conhecidas
como clinquer. O clinquer é entdo resfriado e moido com uma pequena adicdo de gesso
(<3%) (CaSOQ,), resultando no cimento Portland comercial em todo o mundo
(FREITAS, 2008; NEVILLE, 2016).

Apo0s a queima das matérias-primas acima citadas para producédo do clinquer, 0s
compostos formados sdo mais complexos, conforme descrito abaixo. Estes produtos
podem variar sua propor¢do de acordo com o tipo de cimento. Por isto, é sempre

aconselhavel realizar métodos que determinam a composicao quimica do material.
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e Silicato tricalcico (C3S) — é o principal constituinte do cimento, é o que
responde, apds sua hidratacdo, pela sua resisténcia mecanica inicial (1 a 28 dias).
Sua hidratacdo comeca em poucas horas e seu calor de hidratacdo é inferior ao
CsA;

e Silicato dicélcico (C,S) — reage lentamente com a agua e libera baixa quantidade
de calor. Sua hidratacdo contribui pouco para a resisténcia inicial, mas contribui
significativamente com 0 aumento da resistencia ao longo do tempo;

e Aluminato tricalcico (C3A) — reage rapidamente com a &gua e cristaliza-se em
poucos minutos. E o constituinte do cimento que apresenta o maior calor de
hidratacdo. Controla a pega inicial e o tempo de endurecimento da pasta, mas é o
responsavel pela baixa resisténcia aos sulfatos;

e Ferro-aluminato tetracélcico (C4AF) — é o componente que dara coloracéo
cinzenta ao cimento, devido a presenca de ferro. Este libera baixo calor de
hidratagdo e reage menos rapidamente que o CsA. Controla a resisténcia a
corrosao quimica do cimento (LIMA, 2006).

Para que o cimento reaja, deve ocorrer a hidratagdo do cimento, ou seja, inicia-se
a partir do contato dos grdos anidros do cimento Portland com a agua. A
heterogeneidade do material faz com que ocorram reag¢fes quimicas entre 0s minerais
do clinquer e a agua. Esta interacdo fisica e quimica resulta na formacdo de hidratos,
que, com o transcorrer do tempo, provocam mudancas fisico-mecanicas do sistema,
dando origem a uma massa firme e resistente, a pasta do cimento endurecida
(NEVILLE, 1997; SOUZA, 2007).

Uma vez que o cimento Portland é composto de uma mistura heterogénea de
varios compostos, estes se hidratam em diferentes velocidades, como exemplo temos
que os aluminatos se hidratam mais rapidamente do que os silicatos (MEHTA e
MONTEIRO, 1994). Importante dizer que o processo de hidratacdo depende do tipo e
da granulometria do cimento, da relacdo agua cimento, da temperatura de cura e da
presenca de aditivos quimicos e minerais (GONCALVES, FILHO e FAIRBAIN, 2006).

Segundo SOUZA (2007), o processo de hidratacdo do cimento se inicia apos o
contato do cimento com a agua, periodo chamado de pré-inducdo, marcado por um
grande sinal exotérmico, ou seja, ocorre grande liberagdo de calor (I), pela formagéo da

etringita, que desacelera as reacGes de hidratagdo na etapa que se segue, chamada

29



periodo de inducdo ou dorméncia, quando uma baixa e constante quantidade de calor €
liberada (I1). Posteriormente, ocorre a retomada da aceleracdo da hidratacdo (periodo de
aceleracdo), associada a uma forte evolugéo de calor (I1l). Finalmente, observa-se a
desaceleracdo das reacGes de hidratacdo do cimento (periodo de desaceleracao) e,
portanto, o decréscimo da quantidade de calor liberada (IV e V), conforme apresentado

na Figura 2.9.
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Figura 2.9: Fluxo de calor durante a hidratacdo do cimento pelo método de calorimetria
(JOLICOEUR e SIMARD, 1998).

2.3.2 A Industria do Cimento e seus Impactos Ambientais

Ao longo dos ultimos anos, houve uma crescente preocupacdo mundial com a
emissao de gases de efeito estufa, em especial com a liberacao de gas carbdnico (CO2) a
atmosfera. Segundo o IPCC (2005) as principais fontes de CO2 sdo provenientes de
atividades industriais, como a producdo de energia elétrica, a fabricacdo de cimento,
refinarias, entre outras. As consequéncias relacionadas a este fendmeno podem ser
verificadas nas mudancas relatadas nas condicdes climaticas, como acréscimos de
temperatura, aumento do nivel médio dos mares, fenbmenos de desertificacdo e
calamidades naturais (enchentes, furacdes, ciclones), entre outros (GASDA, BACHU e
CELIA, 2004; HUET, 2006; PIRI, 2005) citado por (DALLA VECCHIA, 2009).
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BAKULAMBA DEVI et al. (2015) ressalta que entre os gases de efeito estufa, o
CO, contribui com cerca de 65% do aquecimento global, sendo que a industria
cimenticia, sobretudo o processo de calcinacao, é responsavel por grande contribuicdo
as emissdes de gases de efeito estufa para a atmosfera terrestre, aproximadamente 7%.

Segundo dado publicado, a cada tonelada de cimento produzido, é liberado 0,8-
1,0 t tonelada de CO2 para a atmosfera. Desta forma, considerando que no ano de 2010
foi produzido 3.300,000 toneladas de cimento Portland, estima-se que no ano de 2050 a
producdo global alcance 5,5 bilhdes de toneladas, podendo fazer com que a indUstria
cimenticia seja responsavel por 30% do total das emissGes de CO, (HOOTON e
BICKLEY, 2014; TOLEDO FILHO, 2003).

No ano de 2016 a produgdo de cimento no mundo foi de 4,2 bilhdes de
toneladas, o Brasil foi o 7° maior produtor, com uma producdo de 57,4 milhGes de
toneladas (USGS, 2017). Segundo o Sindicato Nacional da Industria do Cimento, a
producéo nacional no ano de 2016 foi de 57.475.901 toneladas, sendo s6 o0 sudeste
responsavel por 26.726.388 toneladas, representando 45,9 % da producdo do Brasil
(SNIC, 2017).

O setor da construgdo civil brasileira contribui consideravelmente na
geracdo de impactos ambientais, sendo considerado como um dos setores da economia
gue gera maior impacto negativo sobre o ambiente natural (GRIGOLETTI e SATTLER,
2003). SOARES (1998) menciona que a industria cimenticia possui um intenso
consumo de energia no seu processo de producdo e constitui-se num dos grandes
contribuintes as emissdes de CO,. Além disso, JOHN (2000) relata que a construcéo

utiliza entre 20 a 50% do total de recursos naturais consumidos pela sociedade.

Na producdo do cimento, gases do efeito estufa (GEE) provém tanto de
processos industriais quanto do processo de queima de combustivel (FAIRBAIRN et
al., 2010). Nos processos industriais, a geracdo dos gases ocorre por meio do processo
de calcinacdo/descarbonatacdo do calcario, para se obter o 6xido de calcio (CaO). Em se
tratando de uma escala mundial, cerca de 90% das emissdes de CO, oriundas da
fabricacdo de cimento ocorrem durante a producdo de clinquer, do processo de
descarbonatagdo e combustdo interna no forno. Os outros 10% restantes resultam do
transporte de matérias-primas e das emissdes indiretas pelo consumo de energia elétrica
na fabrica, etc. (BRASIL, 2012).
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O consumo crescente de cimento, decorrente do desenvolvimento do pais, tem
direcionado o setor para uma racionalizacdo do uso de recursos nao renovaveis. A fim
de atenuar pressdes ambientais e atingir a sustentabilidade, MEHTA e MONTEIRO
(2006) defendem que uma viével solucdo é a reutilizagdo de residuos como recursos
secundérios. Neste mesmo contexto, WBCSD (2003) citado por DEMANBORO,
FERRAO e MARIOTONI, (2004) mencionam que a indUstria do cimento esta
consciente das pressdes que exerce ao meio-ambiente, estando engajada em desenvolver

produtos alternativos que permitam sua permanéncia em longo prazo.

Dados publicados pelo Relatério da Industria Brasileira de Cimento (2012)
mostram que medidas tém sido adotadas pelo setor para melhoria de seus processos
produtivos, incluindo monitoramento e inventarios das emisses, programas de
melhoria da eficiéncia energética e uso de adi¢cdes e de combustiveis alternativos. Deste
modo, pode-se afirmar que os cimentos com adi¢do representam, ainda, uma solucéo
ambientalmente adequada para os subprodutos de outros processos produtivos,

contribuindo com a reducdo de passivos ambientais (CNI, 2012).

A producéo de cimentos com adicdes, feitos com aproveitamento de subprodutos
de outras atividades e matérias-primas alternativas, é desenvolvida de forma pioneira ha
mais de 50 anos no pais, pratica que vem sendo seguida hoje em todo o mundo, sempre
mantendo a qualidade do produto e atendendo as especificidades da ABNT (Associacao
Brasileira de Normas Técnicas) (SNIC, 2012).

Sabe-se que a construcdo civil possui uma enorme parcela nos numeros
econdmicos e geracdo de empregos, 0 que torna o setor muito importante para a
economia (STACHERA JR, 2008), alem de ser considerado um cenario importante
nacional e internacionalmente. Mediante o exposto, é imprescindivel que haja a criacao
de mecanismos de incentivos a pesquisa de novas tecnologias e uma politica industrial

atrelada a esses objetivos pode contribuir para a reducdo dos niveis de geracao de CO..

Conclui-se que medidas alternativas para o setor da construcdo civil, em busca
da sustentabilidade ambiental, vem sendo cada vez mais adotadas, pois, além de
propiciar uma reducao significativa das emisses de CO:, também reduzira a exploracao

dos recursos naturais por meio da utilizacdo adequada dos residuos como matéria prima.
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2.3.3 Sobre o Papel do Filler na Composi¢do do Cimento

O filler é considerado um material inerte, finamente dividido, e fica retido cerca
de 65% na peneira de malha quadrada com abertura de 0,075 mm (DNER, EM 367/97)
(BARDINI, 2008). SOARES (2010) define a adicdo com efeito filler, ou simplesmente
filler, um material finamente dividido com o didmetro médio préximo ao do cimento
Portland, que, em decorréncia da sua acdo fisica, melhora algumas propriedades do
concreto, quando em teores menores que 15% em relacdo a massa de cimento (MOTTA
e LEITE, 2000; BARDINI, 2008).

O filler é uma adicdo mineral que pode ser material natural ou material
inorganico processado, porém devem ser caracterizados como um material inerte. A
NBR 11578 (ABNT, 1991) limita o conteddo de filler em 10% para os cimentos
Portland composto com filler, exigindo que o material carbonatico utilizado como filler
possua no minimo 85% de CaCOs (ZERBINO, GIACCIO e ISAIA, 2011; FLORES,
2017).

Possui efeitos na densificacdo, ou como material de enchimento, dependendo da
granulometria apresentada pelas particulas abaixo desse diametro, da forma e da
natureza das particulas, o efeito filler € capaz de preencher os vazios de uma mistura de
agregados graudos e miudos, pois contribui para o fechamento dos vazios entre
particulas, contribuindo assim para o efeito no amolecimento e enrijecimento da mistura
(MOTTA e LEITE, 2000).

Analogamente, segundo BARDINI (2008; 2013) o filler mineral é constituido de
particulas minerais provenientes dos agregados graudos e/ou mitdos empregados na
mistura asfaltica, ou de outras fontes como, por exemplo, p6 de calcério, cal hidratada,
cimento Portland etc. que pode melhorar o comportamento reoldgico, mecanico, e de

susceptibilidade térmica e de sensibilidade a agua.

A adicdo do filler em materiais cimenticios melhora sua trabalhabilidade,
aumentam a plasticidade sem aumentar o consumo de agua, modifica o tempo de pega,

reduz a exsudacdo e segregacdo, aumentam da resisténcia final e d& impermeabilidade,
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devido ao refinamento dos poros, intensifica a resisténcia a acdo do congelamento,
melhora a resisténcia a fissuracdo térmica devido ao baixo calor de hidratacéo, resistem
ao ataque por sulfato e minimiza a reacdo Aalcali-agregado e causa corrosdo das
armaduras. Por fim, a melhoria destas propriedades aumenta a durabilidade do material
(POGGIALI, 2010). Igualmente, melhoram-se as propriedades, a resisténcia ao
envelhecimento, a massa especifica, a permeabilidade, a exsudacdo e a tendéncia a
fissuragdo (BARDINI, 2008; SOARES, 2010).

AASHTO (1991) citado por BARDINI (2008) mostra que um filler ultrafino,
com uma porcentagem significativa de material menor que 20um, a até com alguma
porcdo menor que 5um, pode atuar muito mais no proprio ligante, compondo um filme
de ligante. Particulas com tamanho da ordem de micrémetros, quando incorporadas as
misturas cimenticias, melhoram o empacotamento dos graos e funcionam como sitios de
nucleacdo que favorecem a hidratacdo do cimento (LAWERENCE et al., 2003),
consequentemente otimizando as propriedades da interface e as propriedades mecanicas

e de durabilidade do material.

Em suma, adi¢cbes minerais estdo sendo empregadas em conjunto com o cimento
com a finalidade de melhorar as propriedades fisico-mecanicas, a durabilidade das
matrizes cimenticias (LAWERENCE et al., 2013). FLORES (2017) salienta que adi¢oes
minerais podem trazer beneficios econdbmicos e ambientais, com a reducdo do consumo
de clinquer, reaproveitamento de residuos e do consumo energético na fabricacdo do

cimento Portland.
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Capitulo 3

3. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

A presente pesquisa foi dividida em trés fases: na primeira fase realizou-se a
caracterizacdo fisico-quimica dos materiais utilizados para producdo das pastas; na
segunda etapa foi realizada as dosagens das pastas e, na terceira fase, confeccionou-se
as pastas e realizou-se os diferentes ensaios com objetivo de avaliar a influéncia da
substituicdo do cimento pelo rejeito de minério de ferro no estado fresco e endurecido

(ver diagrama de blocos na Figura 3.1)
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Figura 3.1: Programa experimental visando o estudo do comportamento fisico-quimico-mecanico de pastas de cimento com substitui¢do do rejeito de minério de

ferro.
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3.1 MATERIAS PRIMAS PARA PRODUCAO DAS PASTAS

3.1.1 Rejeito de Minério de Ferro

3.1.1.1 Procedéncia da Amostra de Rejeito

A amostra do rejeito do minério de ferro utilizado na pesquisa € uma lama
proveniente da etapa da deslamagem, da unidade produtiva de beneficiamento de
minério de ferro da empresa VALE, Conceicdo Il. A jazida de minério de ferro de
Conceicao Il esté localizada no complexo ferrifero de Itabira, na regido do Quadrilatero
Ferrifero, situado a cerca de 100 quildmetros de Belo Horizonte, no estado de Minas

Gerais, Brasil (ver Figura 3.2).

O Quadrilatero Ferrifero localiza-se na regido central do Estado de Minas
Gerais, onde possui uma area com aproximadamente 7.160 km?, de grande importancia
do ponto de vista econdmico e ambiental, sendo suas reservas de minério de ferro
avaliadas em aproximadamente 29 bilhGes de toneladas. Além de abrigar grandes
mineradoras de ferro, no Quadrilatero Ferrifero também estdo presentes
empreendimentos de mineracdo de inUmeros outros tipos de rochas e substancias
minerais. Trata-se de uma das mais importantes provincias minerais produtivas do pais
e a mais conhecida em termos geolégicos (COSTA, GUMIERI e BRANDAO, 2014).

A Figura 3.2 ilustra a localizacdo da barragem de minério de ferro de Conceigédo
Il. A figura foi produzida por meio de imagem satélite utilizando a Projecdo de
Coordenadas Geogréaficas, DATUM, e utilizacdo do Sistema de Referéncia Geocéntrico
para as Américas - SIRGAS 2000.
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Figura 3.2: Localizagéo da jazida de minério de ferro Conceicao 11, Minais Gerais.

3.1.1.2 Homogeneizacédo e Quarteamento da Amostra

Apo0s o recebimento da amostra, em lama/polpa, foi realizada a homogeneizagéo
do material em uma bombona de 30L. A homogeneizacéo inicial foi feita com o uso de
uma furadeira e uma haste comprida de duas hélices, com intuito de alcancar o fundo da
bombona. O tempo de homogeneizacdo foi de aproximadamente 1 hora, até que toda a
lama sedimentada fosse colocada em suspensdo. A Figura 3.3 apresenta como foi

realizada esta etapa.
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(@) (b)

Figura 3.3: (a) Homogeneizacéo vedada com auxilio da Furadeira Bosch; (b) Aproximacéo da

homogeneizacéo realizada;

Para uma melhor eficacia no processo, foi realizada uma segunda
homogeneizacdo, com auxilio de um agitador mecanico de fabricacdo da empresa
Fisatom modelo 715, a uma rotacdo a 2000 rpm durante 15 minutos (Figura 3.4).

Figura 3.4: Homogeneizagdo da lama de rejeito com auxilio do agitador mecénico Fisatom
modelo715.
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Apos a homogeneizagdo, procedeu-se a retirada de uma amostra e secagem de
parte da lama em uma estufa na temperatura de 60°C até alcancar a constancia de
massa. Apos a secagem foi realizada a desagregacao da amostra com um gral de agata e
pistilo. Em seguida, com a amostra desagregada, porém, com ainda pequenos

aglomerados, conduziu-se o peneiramento do rejeito na peneira de 300 pm.

(@) (b)

Figura 3.5:(a) Amostra de rejeito de minério de ferro segregada; (b) Desagregagdo manual na

peneira de 300pm;

A Figura 3.6 apresenta a amostra de rejeito desagregada apds peneiramento.
Com a amostra preparada prosseguiu-se com 0 processo de homogeneizacdo e
subsequente quarteamento. A homogeneizagdo foi feita com auxilio de uma folha de
papel ampla, onde foi realizado movimentos em todas as dire¢des da folha, conforme
ilustra a Figura 3.7.

Figura 3.6: Amostra da lama de Conceicao desagregada.
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(@ (b)

(c) (d)

Figura 3.7: (a) Inicio do processo de homogeneizagéo do rejeito de minério de ferro; (b),(c),(d)

Etapas do processo de homogeneizac¢éo realizando movimentos em diversas direc¢des da folha.

Na sequéncia se iniciou a formacdo de uma pilha distribuindo todo rejeito
homogeneizado. Com a primeira pilha formada retirou-se a ponta e distribui-se o rejeito
por toda a pilha novamente. Em seguida quarteou-se a pilha em diferentes amostras para

dar inicio a caracterizagao do rejeito de minério de ferro (Figura 3.8).
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Figura 3.8: Formagcédo da pilha para realizar o quarteamento do rejeito de minério de ferro.

Por ultimo, o rejeito seco foi armazenado em pequenos sacos de 100g cada,

lacrados, e estocados para posterior utilizacao.

3.1.2 Cimento Portland

Durante toda a pesquisa foi utilizado o cimento Portland CP V — ARI Ultra
Rapido Holcim, produzido pela empresa Lafarge Holcim. Este cimento € feito de
clinquer com eficiéncia superior mais adicdo de gesso (95-100%), adicdo de material

carbonaceo (0-5%), e apresenta peculiaridade de atingir altas resisténcias iniciais.

3.1.3 Agua

A agua utilizada para o desenvolvimento experimental desta pesquisa €
proveniente do sistema de abastecimento da cidade do Rio de Janeiro/RJ e, foi

submetida ao processo de deionizagéo.
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3.2 METODOS DE ENSAIOS UTILIZADOS

3.2.1 Classifica¢do granulométrica

A determinacdo da distribuicdo granulométrica das particulas do cimento e do
rejeito de minério de ferro foi realizada por meio da técnica de espalhamento em luz, em
granulometria a laser. O ensaio foi realizado no equipamento Mastersizer® 2000, da
Malvern Instruments Ltda, o qual determina a distribuicdo do tamanho de particulas
desde nanémetros a milimetros. Neste equipamento, a amostra é dispersa em meio

aquoso, homogeneizada por hélice e com auxilio de excitacdo de ultrassom.

O fluido dispersante utilizado para a amostra de cimento foi o alcool etilico
absoluto P.A., ensaiados com lente 100 (0,5 -180 pum). Utilizou-se ultrassom com um
tempo de disperséo de 60 segundos. A quantidade de material utilizada em solugédo foi
determinada até que obscuracdo medida pelo equipamento atingisse o valor entre 10% e
20%.

Para determinacdo da distribuicdo granulométrica da lama de rejeito de minerio
de ferro a amostra foi previamente seca em estufa de 100°C por 144h, até atingir massa
constante. O fluido dispersante utilizado no rejeito foi a &gua deionizada e ultrassom,
durante 60 segundos. As analises foram realizadas no Laboratorio de Estruturas do
Programa de Engenharia Civil da COPPE/UFRJ.

3.2.2 Difracdo de Raios X (DRX)

A difracdo de raios X é uma técnica de alta-tecnologia, ndo destrutiva, que
permite determinar a composicao mineralégica dos solidos cristalinos presentes em um

material.

A teoria da difracdo de raios X esta associada ao fato de que, na grande parte dos
solidos cristalinos, os atomos se ordenam em planos cristalinos separados entre si por

distancias da mesma ordem de grandeza dos comprimentos de onda dos raios X. Desta
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maneira, quando ocorre a interagdo entre um feixe incidente de raios X sobre o material
cristialino, um feixe difratado é detectado. O angulo de difracdo (0) depende do
comprimento de onda dos raios X (A) e da distancia interplanar (d), conforme a Equacao
3.1 que descreve a Lei de Bragg. A distancia interplanar ou espacamento € a distancia
entre dois planos cristalinos adjacentes.

nA = 2dsend Equagéo 3.1

Onde,

n: ordem de difracdo (nUmero inteiro);

Cada composto cristalino apresenta um certo tipo de padrdo difratomeétrico
caracteristico, permitindo sua identificacdo através das posicBes angulares e
intensidades relativas dos picos difratados (GOBOO, 2009)

Para ser realizada a analise mineraldgica no difratometria de raios X (DRX), foi
utilizado o rejeito seco a 40° C, para ndo afetar a mineralogia, até a constancia de massa,
em seguida realizou-se a homogeneizacdo e quarteamento do material. ApoOs este
processo iniciou-se a moagem do rejeito no moinho de disco vibratério - Retsch RS
200, com a finalidade de reduzir o tamanho das particulas para melhor leitura no

difratbmetro Bruker-D4 Endeavor, nas seguintes condicdes de operacdo: radiacdo Co

Ka, A= 0.179021 nm, gerador operado a 40 kV e 40 mA; velocidade do gonidmetro de

0,02° 26 por passo com tempo de contagem de 0,5 segundos por passo e coletados de 4
a 80° 20. As interpretacdes qualitativas de espectro foram efetuadas por comparacao
com padrdes contidos no banco de dados PDF-04“® em software Bruker-AXS
Diffrac.Eva 4.1 (ICDD, 2015). Este ensaio foi realizado no Centro de Tecnologia
Mineral (CETEM).

Desta maneira, a granulometria associada a composi¢do quimica e mineralégica
sdo informacGes de grande importancia para o reaproveitamento dos rejeitos de
mineragdo de ferro (ANDRADE, 2014). O conhecimento destas caracteristicas €

essencial para a aplicagdo destes rejeitos como materiais de construcao.
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Com o desenvolvimento da tecnologia computacional, foi desenvolvida uma
metodologia que permite o refinamento de estruturas cristalinas complexas, em que
possibilita quantificar as fases por difragdo de raios X com uma precisdo reconhecida.
Por isto, neste trabalho, associado a analise de difratometria de raios X, foi utilizado o
método de Rietveld, determinando quantitativamente a composi¢cdo mineraldgica da

lama de rejeito de minério de ferro.

Ao contrario de outros métodos baseados na integracdo das intensidades dos
picos caracteristicos de fases, 0 método desenvolvido por Hugo Rietveld baseia-se em
simulagédo de todo o difratograma. Ele encontrou uma maneira para quantificagdes por
comparacgdo do espectro real de uma amostra com espectros tedricos simulados a partir
de misturas hipotéticas das fases. Esta comparacdo é realizada ponto a ponto, e as
diferencas encontrados em cada ponto sdo ajustadas pelo método dos minimos
quadrados (GOBOO, 2009).

A anélise quantitativa pelo método de Rietveld permite definir quais sdo o0s
minerais presentes no rejeito da jazida de Conceicéo Il. Para quantificacdo pelo método
de Rietveld, foi adicionado 15% de fluorita na amostra de 10T, o tempo de contagem

foide 1 segundo por passo coletado de 4 a 105° 26.

3.2.3 Massa especifica

Para obtencdo da massa especifica do cimento e do rejeito, seco previamente em
estufa, foi utilizado um picndmetro a gas (hélio), modelo AccuPyc 1330 da empresa
Micromeritics. O picnémetro a gas determina o volume verdadeiro de sélidos por
variacdo da pressdo de um gas em uma camara de volume conhecido. Geralmente o gas
utilizado é o hélio, por ser leve, inerte e monoatémico. Trata-se de um método que
consiste na determinacdo do volume de massa conhecida da amostra através da variagdo

da pressdo do gas em um volume calibrado. A amostra de rejeito foi seca em estufa a
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100°C por 144h, até atingir massa constante. As andlises foram realizadas no
Laboratério de Estruturas do Programa de Engenharia Civil da COPPE/UFRJ.

3.2.4 Teor de Umidade/ Sélidos

O teor de umidade total foi determinado pelo método NBR 9939/2011, feita por
secagem utilizando a estufa. O método visa a obtencdo de trés amostras semelhantes.
Utilizando-se a balanca analitica, foram determinadas as massas iniciais de cada
amostra Umida e também dos recipientes (beckers) utilizados. Apds determinadas suas
massas, as amostras foram levadas a estufa, cerca de 110°C, até a constancia de massa,

ou seja, secagem total do material.

Apos a determinacdo das massas iniciais (Mi) e finais (Mf) da amostra realizou-se o

calculo do teor de umidade (%), conforme Equagéo 3.2.

U (%) =

% x100 Equag&o 3.2

Com a determinacdo da quantidade de dgua da lama e, com a média das massas finais

das trés amostras, foi possivel calcular o teor de solidos da lama de rejeito.

3.2.5 Composicdo Quimica

Para determinacdo da composicdo quimica da lama de rejeito de Conceicdo Il foi
utilizada a técnica de Fluorescéncia de Raios-X, utilizando o equipamento WDS-2,
modelo AXIOS Max (Panalytical), realizadas com duas distintas preparagdes: por fusao
e por prensagem. O estudo das duas técnicas foi avaliar os métodos e comparar

resultados obtidos pela analise das pastilhas prensadas e pastilhas fundidas por FRX.
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A fluorescéncia de raios X dos elementos presentes numa amostra ocorre quando
esta é atingida por raios X oriundos de um tubo de raios X. Ao incidirem nos atomos da
amostra, esses raios X primarios ejetam elétrons das camadas mais internas, proximas
do nicleo, para as mais externas, quando os elétrons retornam para suas posicdes

emitem energia caracteristica a cada elemento.

A fusdo das amostras com fundentes facilita a determinacéo de elementos maiores
e menores (Na, Mg, Al, Si, P, K, Ca, Ti, Mn, Fe). A amostra de rejeito foi seca em
estufa, e posteriormente moida no moinho de disco vibratério - Retsch RS 200. Em
seguida, homogeneizada e quarteada, retirando assim, aliquotas reduzidas de
aproximadamente 100g que foram posteriormente separas em sacos plasticos e posterior
preparacdo do material de como a torna-lo adequado para analise de fluorescéncia de
raios-X. O procedimento de preparacdo de amostra para 0 método de fusdo consistiu em
realizar a diluicdo da amostra em 1:10, sendo 0,6g de amostra seca a 100°C e 6g de
fundente, utilizando como fundente tetraborato de Li (LiB4O; 100%). Em seguida,
fusdo da amostra a 1050 °C na Maquina VULCAN (Figura 3.9a) da empresa
FLUXANA.

A preparacdo direta de pastilhas prensadas a partir de amostras pulverizadas
também é muito usada, mas encontra aplicacbes mais frequentes na determinacdo de
elemento-traco. Utilizou-se, pelo método da prensagem, a prensa automatica
VANEOX® da empresa FLUXANA (Figura 3.9b), com molde de 20 mm, com uma
carga de prensagem de 10, 15 e 20 toneladas durante um tempo de 30s, utilizando como
aglomerante acido bdrico (H3BOs3) na proporcéo de 1:0,3 - 0,6 g do acido e 2,0 g da

amostra seca a 100°C.

A determinacdo da Perda por calcinacdo (PPC) das amostras foi feita em
equipamento Leco TGA-701. Primeira rampa de aquecimento 10°C/min de 25-107°C,
segunda rampa 40°C/min de 107-1000°C. O ensaio é finalizado apds 3 pesagens
sequenciais idénticas. Estas analises foram realizadas no Centro de Tecnologia Mineral
(CETEM). Os resultados foram expressos em percentual, calculados como 6xidos e

normalizados a 100%.

Para validar o método de confeccdo e analise das pastilhas prensadas e fundidas,

confeccionadas 4 pastilhas de amostras de rejeito por cada método.
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(b)
Figura 3.9: (a) Fusdo utilizando o Vulcan da empresa Fluxana — Hd Elektronik.(b) Prensa

Vaneox® Technology da empresa Fluxana.

Figura 3.10: Amostra de rejeito prensada com aglomerante &cido bérico (H;BO3).

3.2.6 pH

A determinacdo do pH foi realizada em um medidor de bancada NI PHM, da
empresa Nova Instruments. Em um Becker de 100 ml foi colocada uma pequena

quantidade da lama, em seguida foi inserido o eletrodo para ser realizada a medigéo, a
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uma temperatura de 25,9°C. O ensaio foi feito no Laboratorio de Estruturas e Materiais
da COPPE/UFRJ.

3.2.7 Andlise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV-
EDS)

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada com objetivo
principal de visualizar e investigar a morfologia e o tamanho das particulas da lama de
rejeito de minério de ferro. A técnica de espectroscopia por dispersdo de energia (EDS)
obtém informacdes da composi¢do quimica de pontos especificos da amostra, ou seja,
identificar quais elementos quimicos encontram-se presentes em pontos determinados

da amostra.

A amostra de rejeito foi previamente seca em estufa de 40°C, quarteada e
homogeneizada, sem reducdo granulométrica, para uma melhor visualizacdo da sua
superficie. A montagem do material foi feita utilizando uma fita de carbono dupla face,
inserida no porta-amostra. Em seguida, a amostra foi recoberta com filme de ouro
realizado no metalizador Bal-Tec SCD 005, sendo admitido o gas argbnio através de

uma valvula de gas para a camara.

As analises para uma avaliacdo qualitativa da morfologia e composi¢do quimica
das particulas foram obtidas por meio de microscopia eletrénica de varredura (MEV) e
espectroscopia por dispersdo de energia (EDS), no microscopio eletrénico de varredura
Hitachi® modelo TM 3000 (CETEM).

O MEV ¢é um equipamento capaz de produzir imagens de alta ampliacéo,
300.000 vezes ou mais, para a maior parte de materiais solidos, conservando a
profundidade de campo compativel com a observacéo de superficies rugosas. Devido a
forma como as imagens sdo obtidas, estas tém uma aparéncia tridimensional
caracteristica e sdo Uteis para avaliar a estrutura superficial de uma determinada

amostra.

O EDS (Energy Dispersive X-ray Detector, EDX ou EDS) é um acessoério

essencial no estudo de caracterizagdo microscopica de materiais. Quando o feixe de
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elétrons incide sobre um mineral, os elétrons mais externos dos atomos e 0s ions
constituintes sdo excitados, mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua
posicdo inicial, liberam a energia adquirida, a qual é emitida em comprimento de onda

no espectro de raios-X.

3.2.8 Analise Térmica

Ensaios termodiferenciais e termogravimétricos tém sido amplamente aplicados
no estudo de materiais cimenticio em decorréncia das mudancas fisico-quimicas que
ocorrem em tais materiais quando sdo submetidos ao aumento da temperatura, ou
aquecimento (CORDEIRO, 2006). A analise térmica diferencial (DTA) é uma técnica
na qual a diferenca de temperatura existente em uma amostra e um material de
referéncia sdo monitorados durante um aquecimento. O uso principal da DTA ¢é detectar
a temperatura inicial dos processos térmicos e qualitativamente caracteriza-los como
endotérmico e exotérmico, através de curvas de deflexdes, em sentidos opostos. Desta
maneira é possivel identificar com precisdo 0s compostos presentes na amostra pela
posicao, forma e intensidade dos picos endotérmicos e exotérmicos (SOUZA SANTOS,
1989; RAMACHANDRAN et al., 2002 citado por CORDEIRO, 2006; MACHADO,
2008).

Foi realizada a analise termogravimétrica do rejeito de minério de ferro,
previamente seco a 40 °C e do cimento. Utilizou-se o equipamento SDT Q600
TGA/DTA/DSC Simultaneo da TA Instruments® do Laboratério de Estruturas e
Materiais da COPPE/UFRJ. As condicBGes experimentais empregadas foram: taxa de
aquecimento de 10°C por minuto, a uma faixa de temperatura de 35°C até 1000°C, com
fluxo de nitrogénio de 100mL/min e cadinho aberto de platina. Ressalta-se que a analise

foi feita sob uma atmosfera inerte (N>).
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3.3 METODOLODIA DE PRODUCAO E AVALIACAO DAS

PASTAS

3.3.1 Dosagem, Producéo, Moldagem e Cura das Pastas

A aplicacdo do rejeito de minério de ferro representa a Gltima e mais importante
etapa do programa experimental, pois objetiva avaliar a influéncia da substituicdo
parcial do cimento Portland pelo 10T nas pastas.

Para a producéo das pastas é fundamental realizar o estudo da dosagem, ou seja,
desenvolver o processo para obtencdo da combinacdo ideal dos materiais constituintes.
Antes de iniciar a dosagem das pastas, realizou-se um estudo preliminar para definir a
quantidade de agua a ser adicionada nas misturas. A agua disponivel durante a mistura é

importante para garantir as reac6es de hidratacdo e a trabalhabilidade das pastas.

A primeira escolha foi definir as concentracdes de substituicdes do rejeito de
minério de ferro (I0OT) pelo cimento nas pastas. As propor¢oes escolhidas foram 5, 10 e
15% na forma de lama, e 10% de IOT seco. A quantidade de &gua inserida na mistura
foi determinada em funcédo da concentracdo de solidos da lama (25,33%), desta forma, a
menor quantidade de agua: solidos (cimento + 10T) para substituir 15% do rejeito na
mistura foi uma relacdo de agua: solidos 0,45. Além desta relacdo agua/solidos,
estudou-se o efeito da lama em uma pasta mais diluida, com maior fator agua/sélidos
0,65, com o objetivo de avaliar o efeito da dilui¢do. Portanto, a pasta de referéncia (agua
e cimento Portland) e as pastas com substituicdo do rejeito foram dosadas com relacdo

agua/material seco 0,45 e 0,65.

Na producdo das pastas foi utilizada a lama de rejeito de minério de ferro, assim
na quantificacdo dos materiais para a confec¢cdo das mesmas a dgua presente na lama foi
subtraida da agua adicionada a mistura. A utilizacdo da lama foi escolhida para reduzir
0 gasto energético que seria necessario para secagem do material em estufa. O efeito do
IOT seco foi avaliado apenas para o teor de substituicdo de 10% para a relagdo agua:

solidos 0,45, objetivando verificar as alteracGes proporcionadas pela a utilizagdo do 10T
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seco. Portanto, os materiais utilizados para confeccdo das pastas foram cimento
Portland, 4gua deionizada, a lama de 10T ou IOT seco.

Para o preparo das misturas utilizou-se o misturador de palhetas com controle de
rotacdo, com capacidade de 1 litro — modelo 3060 Chandler. A mistura foi realizada em
0:30 min a 1000 RPM e 2:30 min a 4100 RPM, consecutivamente, para um volume de
300 mL. Para as pastas com IOT lama, nos 30 segundos iniciais de mistura, o cimento
foi vertido a fase liquida (lama + &gua). Ja para a pasta com 10T seco, nos primeiros 30
segundos foi adicionado primeiramente o rejeito seco na agua e em seguida o cimento.
Para cada pasta produzida foram moldados nove corpos de prova cilindricos, para cada
idade de cura, de dimensdes 2,5 cm de base x 5 cm de altura. Destes, seis foram
destinados ao ensaio de resisténcia a compressao, dois destinados para ensaios de

propriedades fisicas e um para analise térmica.

Apos a confecgdo da pasta no misturador, procedeu-se a moldagem mecénica dos
corpos de prova, utilizando moldes das placas como base em acrilico e tubos cortados
de PVC. Devido ao fato da pasta ser bastante fluida, ndo foi necesséario a utilizacédo da
mesa vibratoria para acomodacdo das particulas. A amostra foi adensada manualmente
por meio de leves batidas até eliminagéo (visual) de todo ar incorporado. A Figura 3.11

apresenta os corpos de prova logo apos a operacdo de moldagem.

Figura 3.11: Moldagem dos corpos-de-prova das pastas de referéncia e com 5,10 e 15% de

substitui¢do do cimento por 10T.
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Apos a moldagem, os corpos de prova foram mantidos em cdmara de cura Umida
(umidade de 95%) por 24h. Em seguida, os corpos de prova foram desmoldados e

permaneceram na cimara de cura até a idade de ensaio, que foram 3, 7, 28 e 90 dias.

Figura 3.12: Corpos-de-prova desmoldados das pastas de referéncia e com 5,10 e 15% de

substitui¢do do cimento por 10T.

3.4 PROPRIEDADES DAS PASTAS NO ESTADO FRESCO

3.4.1 Propriedades Reologicas

Para realizacdo do ensaio de reologia foram produzidas as pastas no misturador de
palhetas com controle de rotacdo, com capacidade de 1 litro — modelo 3060 Chandler. A
mistura foi realizada em 0:30 min a 1000 rpm e 2:30 min a 4100 rpm para um volume
de 300 mL. Para o preparo de 500 mL de pasta utilizada no ensaio de reologia foi
realizado este procedimento duas vezes, simultaneamente. Apos este processo, as pastas
foram homogeneizadas no consistdmetro atmosférico modelo 1200 da Chandler® por
20 minutos na temperatura de 27°C. Esta metodologia foi adotada para garantir que

todas as pastas estariam na mesma temperatura no inicio do ensaio de reologia.
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As pastas avaliadas possuiam relacdo agua/solidos de 0,45; os teores de 0%, 5%,
10% e 15% de cimento foram substituidos, em massa, por lama de 10T (teor de
solidos), originando as pastas REF, 10T 5%, IOT 10% e 10T 15%. Além disso, foi
avaliada a pasta com IOT seco, no teor de 10% de substituicdo do cimento.

(b)

Figura 3.13: (a) Misturador Chandler® utilizado para o preparo das misturas e (b) Consistémetro

atmosférico modelo 1200 — Chandler.

As propriedades reoldgicas das pastas foram determinadas utilizando o reémetro
Brookfield modelo DV-111 Ultra. A geometria adotada foi a de palhetas em cruz (vane
pindle). O rebmetro utilizado realiza medi¢bes de parametros de fluidos, como

viscosidade e limite de escoamento.

Segundo SIQUEIRA (2014), o método Vane ou método do rotor de hélice € um
método simples e eficiente na medicdo do limite de escoamento, dentre outras

propriedades de fluidos ndo newtonianos.

O principio de funcionamento do DV-III Ultra é acionar um fuso (que esta imerso
no fluido) através de uma mola calibrada conectada a um eixo de acionamento do motor
(Figura 3.14). A resisténcia do fluido ao movimento da palheta é medida pela deflexéo
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da mola. A deflexdo da mola é medida com um transdutor rotativo (BROOKFIELD,
2012).

Waotor

Galibrated
+— Spiral Spring

—— Dirive

Shah

+— \fane
Spindle

Figura 3.14: Representacéo esquematica do funcionamento do redmetro Brookfield modelo DV-I11
Ultra (BROOKFIELD, 2012).

Durante o ensaio, para que os resultados obtidos fossem considerados confiaveis, o
torque maximo gerado pela resisténcia da mistura a rotagdo da palheta teria que estar
entre 10 e 100% (BROOKFIELD, 2012). Com isto, houve a utilizacdo de diferentes
palhetas nas misturas. Quanto maior o numero da palheta, menores sdo o didmetro e o
comprimento da palheta e, consequentemente, a area cisalhada (SIQUEIRA, 2014). Os
numeros das palhetas utilizadas para os ensaios estdo na Tabela 3.1, juntamente com o0s

seus respectivos comprimentos e didmetros.

A medida do deslocamento das particulas relacionadas com a distancia entre elas é
definida como taxa de cisalnamento/deformacéo. E a tensdo de cisalhamento se define
como a forca pela area necessaria para manter o escoamento do fluido. Estes parametros
foram calculados segundo a Equacdo 3.3- taxa de cisalhamento Equacdo 3.4- tensdo de

cisalhamento, com auxilio do valor da velocidade angular por meio da Equacdo 3.5.

2wR?cR?b

= Equacéao 3.3
7= X2[Rec — Rb] e
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__ TKXYMCXT

Equacéo 3.4
10

w=——Q Equagéo 3.5

Onde:

vy € a taxa de deformagéo (1/s);

Rc é o raio do bécker que contém a amostra (cm);
Rb € o raio da palheta (cm);

x € o raio em que a superficie de cisalhamento ocorre que, para palheta em cruz, é

igual a Rb (cm);
o ¢ a velocidade angular da palheta (rad/s);
Q ¢ a velocidade da palheta em rpm,;
T ¢ atensdo de cisalhamento (Pa);

TK € a constante relacionada com o modelo do redmetro que é igual a 8 para o
modelo HBDV-I1I Ultra (BROOKFIELD, 2012);

YMC ¢ a constante relacionada com as dimensdes da palheta

T é o valor do torque medido pelo equipamento, em porcentagem.

O torque € uma medida da resisténcia da mistura ao cisalhamento, quanto maior for
essa area ou quanto mais viscosa for a mistura, maior é a resisténcia ao fluxo, gerando
um maior torque. Neste sentido, para misturas mais viscosas, deve-se utilizar palhetas
com menor area para que o torque maximo ndo ultrapasse o limite superior de 100%.
Quando a mistura é fluida, deve-se utilizar as palhetas de forma que a area seja

suficiente para gerar um torque que néo fique abaixo do limite inferior de 10%.
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Os procedimentos foram executados na seguinte sequéncia:

e Insercdo de 500 mL de pasta no Becker de 600 mL;
e Posicionamento do material no Rebmetro até que o nivel da pasta estivesse
alinhado com a linha de marcagéo da palheta (vane).

e Inicio do ensaio.

Tabela 3.1: Valores de YMC e dimensdes das palhetas em cruz (adaptado de BROOKFIELD,
2012).

Comprimento Diametro
N° da Palheta YMC

(cm) (cm)
V-72 2,0 4,333 2,167
V-73 10,0 2,535 1,267

Utilizou-se a metodologia semelhante a de LOMBOQOY et al., (2014) para o0 ensaio
de reologia, esquematizada na Figura 3.15. O ensaio inicia-se com a aplicacdo de uma
taxa de cisalhamento com a rotacao da palheta de 0 a 0,9 rpm em 200 seg, em seguida,
foi mantida a rotacdo 0,9 por 90 seg. Esta etapa consistiu no pré-cisalnamento da pasta.
O valor da tensdo de cisalhamento em que a amostra comeca a fluir foi chamado de
tensdo de escoamento estatico. Até este ponto, a amostra se comporta linearmente, ou
seja, se a tensdo fosse cessada a amostra ndo apresentaria deformacdo. A partir do limite
de escoamento, a amostra comeca a fluir e a deformacéo é temporariamente irreversivel
(SCHRAMM, 2006).

Ap0s o primeiro passo, a rotacdo € aumentada de 0,9 até 200 rpm em passos de 10
rpm a cada 30 segundos. Em seguida, decrescida em passos de -10 rpm até 0 rpm. Com
este método foi possivel determinar a tensdo de escoamento estatica, a tensdo de

escoamento dindmica e a viscosidade plastica das pastas.
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Figura 3.15: (a) Historico de cisalhamento das pastas (b) Detalhe do primeiro trecho.

Fluidos viscosos ideais se deformam continua e irreversivelmente, sob a acdo de
um sistema de forcas, sendo esta deformacdo conhecida como escoamento
(MACHADO, 2002).

A tensdo de escoamento estatica foi tomada como o pico de tensdo no estagio de
pré-cisalnamento, como indicado na Figura 3.16. Durante a curva ascendente, a
estrutura criada pela pasta do cimento estd sendo esticada e rompida resultando numa

tensdo de escoamento estatica maxima.

Apos a ruptura da pasta, com os resultados da taxa de deformacéo e de tenséo de
cisalhamento foi possivel determinar a viscosidade plastica e tensdo de escoamento
dinamica, com um ajuste linear, resultadas da curva descendente, ao se admitir que as
pastas se comportam como um fluido de Bingham (ROCHA, 2015), conforme a Figura
3.16b.

O modelo de Bingham, fluido Binghamiano ou plastico ideal requer a aplicacdo
de uma tensdo minima, denominada tensdo de escoamento, para que haja alguma
deformacdo cisalhante (MACHADO, 2002). Modelos reolégicos como de Bingham séo
capazes de descrever o fluxo do estado constante de pastas de cimento no estado fresco.

Além disso, os modelos descrevem em um amplo intervalo entre um sélido elastico e
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um fluido viscoso que deverado predizer a deformacéo da pasta de cimento com razoével
exatiddo (LIMA, 2006).

A viscosidade e tensdo de escoamento dindmica sdo derivadas da curva

descendente, conforme a Figura 3.16b.
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Figura 3.16: (a) Determinacédo da tensdo de escoamento estatica. (b) Determinacao da tensdo de

escoamento dindmica e viscosidade plastica.

Aléem disso, logo apds a realizacdo das misturas, também foi determinado

espalhamento das pastas por meio do ensaio de KANTRO (1980) ou mini-
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espalhamento. O ensaio consiste em preencher um pequeno molde tronco-cénico com a
pasta e remové-lo de baixo para cima, verificando a abertura diametral da pasta,
conforme a Figura 3.17. O tronco de cone possui altura de 60 mm, diametro interno

superior de 20 mm e inferior de 40 mm.

(@) (b)

(©)

Figura 3.17: (a) Preenchimento de um pequeno molde tronco-conico com a pasta; (b) Tronco de
cone preenchido completamente com a pasta; (¢) Remog¢édo do molde tronco-cénico de baixo para

cima, verificando a abertura diametral da pasta.
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3.4.2 Massa especifica aparente no estado fluido

A determinacdo da massa especifica foi avaliada com a utilizacdo de uma
balanca de lama Fann Modelo 140, que contém um copo, onde o fluido é inserido,
conforme a Figura 3.18. O ensaio foi realizado de acordo com os procedimentos
descritos no PROCELAB (CAMPOS, FONSECA et al., 2005 citado por ROCHA,
2015). A balanca é entdo equilibrada por contrapesos posicionados na extremidade
oposta ao copo e por um cursor que se move livremente ao longo de uma escala

graduada. A balanca é equilibrada com auxilio de um nivel de bolha.

O ensaio inicia-se realizando a preparacdo das pastas em duas medidas de 300
mL. As pastas produzidas foram as pastas de Referéncia, 5%, 10%, 15% de substituicdo
do cimento pela lama de rejeito de minério de ferro, e 10% de substituicdo do rejeito de
minério de ferro seco, todas elas feitas com relacdo agua: solidos de 0,45. Apos a
preparagdo das pastas, elas foram introduzidas no copo da balanca de lama, sendo o
copo totalmente preenchido com a pasta. A balanca foi lavada, seca e colocada sobre a
base. Por ultimo, determinou-se a medicdo da densidade ou peso especifico, colocada
nos cursos até a obtencdo do equilibrio, verificado por meio da centralizacdo da bolha

do indicador de nivel.

Figura 3.18: Balanca de Lama utilizada na determinagdo da massa especifica aparente.
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3.4.1 Estudo da hidratacao das pastas contendo IOT

3.4.1.1 Calorimetria Isotérmica

O estudo do calor de hidratagdo teve como intuito mostrar o comportamento das
pastas quando se substituiu o rejeito de minério de ferro pelo cimento. Desta maneira,
foi possivel quantificar o calor liberado na hidratacdo das pastas de referéncia e das
pastas com o0 rejeito. Foram caracterizados os periodos de inducdo, aceleracdo e
desaceleracdo da hidratacdo das pastas com substituicdo do IOT nos teores de 5, 10 e
15% na forma de lama com relacdo agua: solidos 0,45 e 0,65. Além disso, também se
determinou o calor de hidratagdo para o ensaio com 10% de substituicdo do rejeito na

forma seca pelo cimento.

Os experimentos de fluxo de calor foram medidos utilizando o TAM Air (TA
Instruments) do Laboratorio de Estruturas e Materiais da COPPE/UFRJ. Este
calorimetro é composto de 8 canais independentes que estdo montados juntos, formando
um bloco unico colocado em uma camara de ar com uma temperatura controlada por um
sistema regulador de temperatura (PID) e termostato. Com isto, foi possivel determinar

a taxa de evolucéo do calor e o calor acumulado das pastas ao longo do tempo.

Para o preparo das amostras, foram produzidas 30g de pastas em que
aproximadamente 6g de pasta foi utilizada no ensaio. Foram preparadas as seguintes
pastas: uma pasta de referéncia (dgua e cimento Portland), mais trés ampolas com
substituicdes de 5, 10 e 15% do 10T lama, e 10% do IOT seco, todas na relagdo agua:
solidos 0,45. A duracdo minima dos testes foi de 194 h (aproximadamente 8 dias) na

temperatura de 27 graus.

A pesagem dos materiais foi realizada com auxilio de copos descartaveis.
Primeiramente pesou-se 0 cimento, a agua e a lama e rejeito de minério de ferro (I0T),
separadamente, nas medidas estabelecidas com calculo de relacdo agua: sélidos de 0,45.
O cimento CPV- Ari foi peneirado em uma peneira de abertura de malha de 150 um e

armazenado em um saco plastico pequeno. A agua utilizada foi a deionizada.

Com os materiais ja pesados, iniciou-se o preparo da mistura. Foram adicionados
0S materiais secos, o cimento e a lama de rejeito de minério de ferro (I0T) a agua,

sendo a pasta misturada @ mao em um copo descartavel durante um tempo de 60
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segundos. Apds um minuto, pesou-se 6 g de mistura, utilizando uma seringa como
auxilio para inserir a pasta, com precaucdo de ndo sujar as paredes laterais nem a borda
da ampola. Em seguida foi utilizada uma ferramenta para fechar a tampa e colocar um
gancho na tampa. Todos os procedimentos foram feitos dentro do tempo estabelecido,
menos de 6 minutos, sendo a média de tempo de aproximadamente 5 minutos. Cada
ampola foi colocada dentro de um canal, em paralelo havia uma ampola com agua. A

Figura 3.19 apresenta as etapas realizadas, conforme descricéo feita anteriormente.

(© (d)

Figura 3.19: (a) Mistura das matérias primas durante 60 segundo; (b) Insercéo da pasta na seringa;
(c) Pesagem de 6g da mistura na ampola; (d) Vedacao da ampola para inserir no canal do

calorimetro.
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Na Figura 3.20 € apresentada uma curva tipica de evolucdo de calor obtida por
meio de testes de calorimetria isotérmica de uma pasta de cimento. Nesta figura, €
possivel verificar que a hidratacdo pode ser dividida em quatro estagios com quatros
pico.

O periodo inicial | é caracterizado pela dissolucdo de aluminatos e sulfatos
(dissolucdo do sulfato de célcio- CaSO, e inicio da decomposicdo das fases C3A e CsS)
(ROCHA, 2015). Esta evolugdo de calor termina rapidamente, quando a solubilidade
dos aluminatos é reduzida na presenca de sulfatos em solu¢cdo (MEHTA e MONTEIRO,
1994). Essas reacGes comegcam assim que o cimento entra em contato com a agua,
ocasionando um pico exotérmico intenso. Neste trabalho, o preparo da pasta foi
realizado fora do calorimetro, portanto, o calor liberado devido a este fendmeno nao

pode ser medido com precisao e por isso ndo sera analisado.
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Figura 3.20: Interpretacdo do fluxo de calor durante a hidratagdo de pasta de referéncia.

Apos o periodo inicial, o fluxo de calor decresce para o periodo de inducéo (2)
também conhecido pelo periodo de dorméncia. Este periodo é caracterizado por baixa
atividade guimica. O ciclo seguinte (I11) de evolucdo de calor, também €é conhecido
como periodo de aceleracdo, acontece depois de aproximadamente 4 ou 8 horas de
hidratacio para a maioria dos cimentos Portland. E caracterizado pela dissolugdo ou

decréscimo de C3S e rapida formagdo C-S-H e CH. Este ciclo promove o inicio de pega,
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ocorre quando a taxa de reacdo é acelerada, e acontece o fim da pega (3), antes do
término do periodo IlIl. A pasta de cimento inicia entdo o desenvolvimento das
primeiras resisténcias mecénicas e a diminuicdo da porosidade (ROCHA, 2015;
MEHTA e MONTEIRO, 1994).

O periodo IV é o periodo de desaceleracdo; tem inicio com uma reducgéo gradual
da taxa de evolucdo de calor, em decorréncia da precipitacdo de hidratos que recobrem
as particulas do cimento e dificultam a solubilizacdo das fases anidras. Para alguns
cimentos, ocorre um ressalto ou pequeno pico (4), que é devido a exaustdo do sulfato de
calcio,b o que faz com que a hidratacdo das fases aluminatos acelerem
significativamente. Nesse periodo, pode acontecer também um segundo ressalto, que
seria a conversdao do AFt para a fase do monossulfato - AFm (ROCHA, 2015).

O calor de hidratacdo consiste no calor quimico das reacGes de hidratacdo e do
calor de adsorcdo da agua na superficie do gel formado pelo processo de hidratacdo, no
entanto, ndo € apenas a quantidade de calor de hidratacdo que preocupa, mas sim, a
velocidade com que esse calor se desprende. Neste sentido, o calor de hidratacdo
depende da composicdo quimica do cimento e dos compostos e da finura dos materiais,
que possui influéncia sobre a velocidade de desprendimento do calor. Visto que a
velocidade de hidratacdo de cada composto é proporcional a area especifica do cimento
(NEVILLE, 1997).

Materiais fillers, ou materiais de preenchimento, segundo NEVELLI, 1997
possui aproximadamente a mesma granulometria do cimento Portland. De acordo com
Zielinska citado por NEVILLE (1997), o CaCOs que é um filler comum, reage com
CsA e com o C4AF produzindo monocarboaluminato (3Ca0.Al,03.CaCO3.11H,0).
RAMACHANDRAM (1969) constatou que o filer tem papel na nucleacdo e hidratacao
do cimento, o CaCOj3 se incorpora parcialmente na fase C-S-H, trazendo o beneficio

para a estrutura da pasta do cimento hidratada.

3.4.1.1 Analise Térmica Diferencial e Termogravimétrica

As analises das pastas foram realizadas apos 3, 7, 28 e 90 dias de cura em
camera Umida ap6s a producdo das pastas. Apds o periodo de cura, 0s corpos-de-prova

foram quebrados para ser retirada uma aliquota na parte central. Em todas as idades
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ocorreu a interrupcdo da hidratacdo, que se procedeu com a imersdo dos corpos-de-
prova em &lcool isopropilico por 3 dias e, em seguida por mais 3 dias na estufa a 40 °C
e depois mantidas embaladas a vacuo até a realizagdo dos ensaios.

Desta maneira, antes de iniciar o ensaio, as amostras foram moidas até se tornar
em um pé utilizando um almofariz e pistilo. Assim, finalizou-se o processo de

preparacdo da amostra para o ensaio de termogravimetria.

As analises termogravimétricas foram realizadas em equipamento SDT Q600
TGA/DTA/DSC Simultaneo da TA Instruments, a uma taxa de aquecimento de
10°C.min™ de 35 °C até 1000 °C. com fluxo de nitrogénio de 100 mL/min e cadinho
aberto de platina. Anteriormente a isto, para secagem da amostra e eliminacdo da agua
livre residual, a amostra com aproximadamente 10 mg de massa foi submetida no
equipamento a aquecimento a uma taxa de 1 °C/min de (23° £ 2) °C a 35 °C, seguido de
isoterma a 35 °C por 1 hora.

A Figura 3.21 apresenta as curvas de perda de massa (TG) e derivada da perda
de massa (DTG) para uma amostra de cimento. Na curva TG, observam-se trés etapas
de perdas de massa, que dao origem a trés picos na curva DTG. A primeira etapa de
perda de massa na curva TG até 370° C ¢ atribuida a desidratacdo de sulfatos de calcio
hidratados presentes e a desidratacdo da etringita (fase AFt), algum silicato de calcio
hidratado (C-S-H) e de fases aluminatos. A segunda perda de massa significativa na
curva TG inicia-se aproximadamente a 370 °C e corresponde a desidratacdo do
hidroxido de calcio (CH), resultando em um pico na curva DTG em torno de 390 °C.
Uma perda de massa comecando na temperatura de 500 °C se da devido a
descarbonatacdo do carbonato de célcio (CaCOjz) (TAYLOR, 1997;
RAMACHANDRAM, 1969 citado por ROCHA, 2015).
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Figura 3.21: Curvas TG e DTG de amostra de cimento CP V.

Foram comparadas as curvas DTG das pastas de referéncia com as pastas com as
substituicdes de 5%, 10% e 15% de cimento por IOT. Aléem disso, foram utilizadas as
curvas DTG por indicarem com exatiddo, as faixas de temperatura correspondentes a

cada etapa de perda de massa, além de distinguir de forma clara uma sucessdo de
reacdes (IONASHIRO, 2004).

Utilizou-se o software TA Instruments Universal Analysis 2000 Version 4.7 para
quantificar os produtos presentes nas pastas de cimento e nas pastas com substituicdo do
cimento pelo 10T. Inicialmente os dados da curva TG foram transformados em base
calcinada e em seguida levadas a massa inicial do cimento ndo hidratado. Neste sentido,
as perdas de massa e 0s dados de andlise térmica com base na massa inicial do cimento
foram avaliadas. DWECK et al. (2009) relata que quando nédo sdo adicionados aditivos,

a massa final calcinada destas amostras tem a mesma composic¢do de 6xidos do que a do
cimento calcinado ndo hidratado.

Com as curvas de TG, DTG e DTA iniciou-se a analise e marcagdo das perdas
de massa nos intervalos delimitados através das curvas TG e DTG. Os seguintes pontos

foram marcados: o primeiro ponto foi a 35°C, ap0s a isoterma, onde se inicia a primeira
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etapa de reagdes, ocorrendo a desidratacdo de sulfatos de célcio hidratados presentes e a
desidratacdo da etringita (fase AFt). O segundo ponto foi em 200°C. A terceira
marcacdo foi dada no menor ponto antes de iniciar a desidratacdo do CH na curva da
DTG, que se inicia em aproximadamente 390 °C. O quarto ponto foi escolhido pela
curva DTG no menor ponto apés a desidratacdo do CH e o quinto ponto foi apos a
descarbonatacdo do CaCOs, no menor ponto. Além destes pontos também foram obtidos
a perda da &gua livre, e a massa final ou a porcentagem de Oxidos a temperatura de
1000°C, pela curva TG. A Figura 3.22 apresenta um exemplo de como foi realizado.
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Figura 3.22: Curvas TG, DTG e DTA de amostra de pasta de cimento na idade de 3 dias com as

devidas marcac0es das perdas de massa.

Com as perdas de massa obtidas a partir das curvas TG do cimento e das pastas
apenas contendo cimento agua em diferentes idades, para se comparar estes resultados
entre si, teve que se multiplicar as curvas TG das pastas por um fator F, dado pela

Equacdo 3.6. Assim, todas as curvas ficam em base a massa inicial do cimento.
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_ Mres.cimento

F =
Mres.amostra

Equacéo 3.6

Onde,

Mres amostra= Percentual da massa calcinada da amostra de pasta (cimento + &gua) a 1000

°C em base a sua massa inicial;

Mrescimento= Percentual da massa calcinada do cimento original a 1000 °C, obtida na

curva TG plotada na em base a sua massa inicial;

Quando um rejeito é usado na mistura com cimento antes da hidratacdo, a massa
calcinada da amostra no final da analise de TG (geralmente em 1000 °C) é diferente da
massa calcinada da composi¢do dos 0xidos do cimento ndo hidratado (DWECK et al.,
2016).

Segundo DWECK et al., (2009), para se ter uma mesma base de comparacao de
massa e evitar resultados errados do contetdo de componentes iniciais dos dados das
curvas de andlise térmica devem ser transformados em base de calcinacdo de cimento,
ou seja, com base na massa de 6xidos de cimento presente nas amostras ou na base da
massa inicial do cimento da amostra. Para realizacdo dos calculos de perdas de massa e
dados de analise dos resultados, optou-se por utilizar como base a massa inicial do
cimento da amostra. Assim, foram obtidoa as novas curvas TG em base inicial do
cimento de todas as pastas, calculados por meio do uso do fatos fcem, ib, conforme

Equacéo 3.7:

(100 - %sub.iot ) x Mc, cim
100

XMc, cim + %sub.iot x Mc.iot

fcem,ib = f(x) = Equacdo 3.7

(100 — %sub.iot ).
100
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Onde:

fcem,ib: Fator de transformacdo das curvas TG e DTG em base a massa inicial de cada

amostra da pasta com IOT para a base da massa inicial de cimento na amostra;
M «im. = Massa calcinada do cimento ndo hidratado a 1000 °C (% de 6xidos);
Mc.jot = Massa calcinada do IOT a 1000 ° C (% de 6xidos).

%sub.ioT = Porcentagem de substituicdo do cimento pelo IOT em massa

Com o valor da porcentagem de 6xidos de cimento na massa calcinada da pasta com
IOT obtidos, calculou-se a massa calcinada com Oxidos de cimento na pasta 10T,
conforme Equacéo 3.8.

Mec.6x.cim. pastaiot

. Equacéo 3.8
= f X Mcpasta.iot auag

3 Mres.cim
Mc.ox.de.cim. pastascomlOT

Equacdo 3.9
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3.5 PROPRIEDADES DAS PASTAS NoO ESTADO

ENDURECIDO

3.5.1 Propriedades Mecanicas

3.5.1.1 Resisténcia a Compressao Uniaxial

Para a realizacdo do ensaio de resisténcia a compressao unixial foram preparados
0s corpos de prova, conforme a se¢do 3.3. Antes do ensaio de resisténcia & compresséo,
0s corpos de prova tiveram suas superficies (topo e base) faceadas em torno mecanico

para obter paralelismo entre suas faces.

O ensaio de resisténcia a compressdo uniaxial das pastas foi realizado na prensa
de ensaios Wykeham Farrance com célula de carga com capacidade de 200 kN, com
velocidade de carregamento de 0,1 mm/min. Os deslocamentos longitudinais foram
medidos por dois transdutores elétricos fixados na zona central do corpo-de-prova,
ilustrados na Figura 3.23. O modulo de elasticidade foi calculado por meio da Equacao
3.10.

c2-0l «
E= Equacéo 3.10
e2—¢l

E — Mddulo de elasticidade (GPa);

o, — Tensdo correspondente a 40% da tensdo maxima (MPa);
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o1 — Tensdo correspondente & deformagéo ez (MPa);
&2 — Deformacéo axial correspondente a tenséo o, (mm/mm);

£1— Deformagco axial igual a 8 x 10°(mm/mm).

(@) (b)

Figura 3.23: (a) Equipamento Wykeham Farrance com os LVDTs instalados; (b) Corpos-de-prova

posicionado com transdutores elétricos.

3.5.2 Sedimentacao Estéatica ou Estabilidade

A determinacdo da sedimentacao estatica ou estabilidade (segregacao de solidos)
das pastas foi avaliada utilizando moldes cilindricos com 25mm de diametro e 203 mm
de altura (medidas internas), bipartidos e com tampa. A preparagdo das amostras foi
realizada conforme o item 3.3.1. Apos a medigdo da massa especifica no estado fresco
de cada pasta, estas foram colocadas no consistdmetro atmosférico modelo 1200 da
Chandler® por 20 minutos na temperatura de 27°C. Apés este tempo a pasta foi
introduzida até a metade do tubo decantador previamente engraxados até
aproximadamente a metade de sua profundidade. Em seguida homogeneizou-se a pasta
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com auxilio de um bastdo de vidro por meio de movimentos circulares uniformes para
eliminacdo de bolhas de ar, por um periodo de tempo maximo de 45 segundos. Apds
este procedimento, misturou-se o restante da pasta com auxilio de uma espéatula no
préprio copo do misturados para evitar a segregacdo e verteu-se a pasta até atingir toda
a altura dos tubos decantadores. Por ultimo, homogeneiza-se a pasta de cimento durante
mais 45 segundos e veda-se a tampa de rosca superior, conforme a Figura 3.24.

Os tubos decantadores foram dispostos verticalmente em banho hidrostético
térmico, mantido na temperatura de 27 °C por 24 horas. Depois de 24 horas, retirou-se
os cilindros e desenroscou a tampa superior para retirada das amostras cilindricas.
Posteriormente realizou-se o corte de cada cilindro em 4 partes iguais identificando as
secdes de cada cilindro da seguinte forma: topo (1), intermediarios (11 e I11) e fundo ou
base (IV) e deixou-as imersas em agua na temperatura ambiente por um tempo minimo

30 minutos.

72



(d)

Figura 3.24: (a) Homogeneizacdo da pasta vertida até a metade da profundidade nos moldes; (b)
Homogeneizacao da pasta vertida até a borda dos moldes; (c) Tubos decantadores preenchidos; (d)

Moldes no banho térmico.

Para determinar a sedimentacdo estatica, enche-se parcialmente um béquer com
agua e coloca-o na balanca e tara. Em seguida se retira as amostras cortadas e seca- a
suavemente com um papel absorvente. Por meio de um fio preso a secdo, imerge-se
cada secdo no béquer com agua, sem encosta-la nas paredes ou no fundo do béquer. A
outra extremidade do fio poderad ser presa a um suporte com garra para que garanta
maior estabilidade na precisdo da leitura. Registra-se a massa indicando como Massa da
Secdo Suspensa pelo Fio; em seguida, abaixa a secdo para apoia-la no fundo do béquer,
de modo que o fio ndo fique tensionado e registra uma nova massa como Massa da

Secdo Apoiada no Fundo Béquer.

O resultado é determinado pelo calculo de cada coluna cilindrica, a massa
especifica de cada sec¢do (prtoro, Pu, P, Pease), Utilizando a seguinte Equacdo 3.11. A
massa especifica das pastas foi calculada pela média das massas especificas das 2
secOes de cada corpo de prova. A variacdo da sedimentacdo estatica foi determinada
fazendo a diferenca de massa especifica entre as se¢@es de fundo e de topo (Ap). Quanto

menor o valor de Ap, mais estavel ¢ a pasta.
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_ MFB

= Equacéo 3.11
MSF auas

Onde:
ME - Massa especifica da secdo (g/cms3);
MFB - Massa medida da secdo apoiada no fundo béquer (g);

MSF - Volume de adgua deslocada pela se¢do (cm3).

3.5.3 Absorcao total, Indice de Vazios e Massa especifica

O ensaio de absorcdo total foi realizado de acordo com os procedimentos
descritos na ABNT NBR 9778 (2005).

Ensaiou-se dois corpos de prova cilindricos de cada dosagem com tamanho de
25 mm de diametro e 50 mm de altura. O preparo das pastas foi feito primeiramente
com a substituicdo do cimento por lama de rejeito de minério de ferro, em massa, nas
proporcbes de 5, 10 e 15% com relacdo agua/ cimento de 0,45. Também foram
preparadas e moldadas as pastas com substituicdo do cimento pela lama de rejeito na
proporcao de 10% com uma relacdo agua/cimento maior, 0,65. Além de utilizar a lama
Umida, realizou-se também a producdo de pastas com substituicdo de cimento pelo

rejeito de minério de ferro seco, na proporc¢do de 10%, em relacdo agua: solidos de 0,45.

Apos a moldagem, os corpos de prova foram mantidos em camara de cura imida
(umidade de 95%) por 24h, semelhantes ao ensaio de resisténcia a compressao
realizados. Em seguida, os corpos de prova foram desmoldados e permaneceram na

camara de cura até a idade de ensaio, 28 dias.

O ensaio de determinacdo de absorcdo de agua, indice de vazios e massa
especifica se inicia com a secagem das amostras em estufa a 105°C durante um periodo
de 72h. Apos este periodo obteve a massa da amostra em condi¢do seca (ms). O segundo

passo foi a imersdo da amostra em agua a temperatura de aproximadamente 23°C
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durante 72 horas ou até a constancia de massa. A Ultima e importante etapa foi submeter
0s corpos de prova em um recipiente cheio de agua para ser levada a ebuli¢do e mantida
por um periodo de 5 horas, mantendo constante o volume de agua. Em seguida, deixou-
se a agua esfriar naturalmente até a temperatura de (23 + 2) °C. Determinou-se a massa
dos corpos-de-prova com auxilio de uma balanga hidrostatica (M;). Retirou-se a amostra

da agua e enxugou-a com um pano Umido para registrar a sua massa saturada (Ms,).

Com isto, foi possivel calcular a absorcdo de agua por imersdo (Equacdo 3.12), o
indice de vazios (Equacdo 3.13) e a massa real da pasta endurecida (Equacdo 3.14), a

partir dos valores médios de massa seca, saturada com superficie seca e submersa.

A= Msat - Ms x100 Equagcio 3.12
Ms
lv= M x100 Equacdo 3.13
Msat — Mi
r= L Equacéo 3.14
= Ms — Mi '

Onde:

A — Absorcao de agua por imerséo (%);

l,— Indice de vazios da pasta endurecida (%):

ps — Massa especifica real da pasta endurecida (Kg/m®);

Msat - Massa do corpo de prova saturada em agua apds imersdo e fervura (kg);
Ms - Massa do corpo de prova seco em estufa (kg);

Mi — Massa do corpo de prova saturado e imerso em agua (kg).
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4. APRESENTACAO E ANALISE Dos

RESULTADOS

4.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

4.1.1 Classificacdo Granulométrica do rejeito de minério de ferro

A Figura 4.1 apresenta a distribuicdo granulométrica do rejeito de minério de
ferro da unidade de Conceicédo Il. A curva de distribuicdo granulometrica mostrou que
10% das particulas (D1p) s@o menores que 2,16 pum, que o tamanho médio das particulas
(Dso) € igual a 11,65um, e que 90% (Dgo) das particulas sdo menores que 35,61 pm.
Quando a amostra da lama foi seca os valores de Djo, Dso e Deo aumentaram um pouco
passando para 3,05 pum, 12,84 um e 40,02 um, respectivamente (Tabela 4.1). Assim
sendo, quando se analisou o didmetro das particulas na forma de lama e seca, nédo se
observou uma grande diferenca. Possivelmente, 0 pequeno aumento no tamanho de
particulas pode estar relacionado a alguma aglomeracdo de grdos no processo de

secagem.

Os valores de granulometria apresentados na literatura estdo bem proximos aos
obtidos no presente estudo, mostrando alguma semelhanca na granulometria dos rejeitos
estudados por diversos autores. O trabalho desenvolvido por WOLFF (2009), por
exemplo, mostrou que as granulometrias dos rejeitos do QF estudados apresentaram Dso
variando de 10 a 30um. HUANG et al.: (2013) ressaltam que o tamanho médio dos
IOTs é aproximadamente 5um e que 90% das particulas sdo menores que 40um. YANG
et al., (2014) caracterizaram o rejeito de minério de ferro proveniente da cidade de

Jiangsu, na China, e mostraram que 96% das particulas tinham diametro menor que 50
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um. GUIMARAES (2011) observou que nas lamas de rejeito de minério de ferro, um

grande percentual da amostra (40-60%), tem granulometria acima de 10 pm.

Segundo YELLISHETTY et al., (2008) a variagdo na distribuicdo de tamanho
das particulas encontrada em diversas pesquisas seria uma indicacdo de geologia
inerente as diferentes regides e das propriedades das jazidas e do material, além do

processo de esmagamento e compactagdo que os residuos sofrem enquanto quebram.

A Figura 4.1 também apresenta a curva granulométrica do cimento CPV-ARI,
que apresenta Dgo igual a 40,01, Dsp 14,43 e Djp 3,28 um, apresentando uma
granulometria bastante semelhante a do 10T.

100

40

Volume Passante (%)

20 —

o

%

geessee’ -
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Tamanho das particulas (um)

Figura 4.1: Curvas granulométricas do Cimento Portland CPV-ARI e dos rejeitos de minério de

ferro (I0T) na forma de lama e seca.

Tabela 4.1: Valores dos parametros caracteristicos D10, D50 e D90 do cimento Portland CPV-ARI,
e do Rejeito de Minério de ferro (I0T) na forma de lama e seca.

Tamanho de particulas (um)

Material
D1o Dso Dgo
IOT Lama 2,17 11,65 35,61
I0T Seco 2,76 12,84 40,02
Cimento CPV-ARI 3,28 14,43 40,01
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4.1.2 Difracéo de Raios X (DRX)

Os resultados de difracdo de raios-X indicaram a presenca de quartzo, hematita,
caulinita, goethita, clorita, biotita e talco (Figura 4.2).
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0 40 80

Angulo de Bragg (29)

Figura 4.2: Difratograma da lama de rejeito de Conceicéo, Itabira, MG.

No trabalho de WOLFF (2009), os minerais identificados em Conceicdo foram a
hematita, goethita, caulinita, quartzo, talco e muscovita. ANDRADE (2014) observou
que as amostras de rejeito de minério de ferro que fazem parte do Complexo Itabirito,
no QF, sdo compostas prioritariamente por quartzo e hematita, semelhante ao resultado
encontrado na lama de Conceicdo Il. As pequenas diferencas encontradas podem estar

relacionadas, também, a amostragem do material.

O difratograma apresentado mostra que o IOT de Conceicdo apresenta alta
cristalinidade. A andlise de Rietveld indica que 0s minerais que apresentaram maiores

proporcOes foram a hematita e 0 quartzo, mas que em menores propor¢des aparecem
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também a caulinita e a goethita (ver Tabela 4.2). O teor de amorfos na amostra foi
quantificado como nulo. O contetdo encontrado da hematita, quartzo e da caulinita,
estdo de acordo com os resultados da composicdo quimica obtida por FRX método da
pastilha fundido (Tabela 4.3).

Tabela 4.2: Anélise mineraldgica quantitativa pelo método de Rietveld.

Mineral Formula Quimica Conteudo (%)
Quartzo SiO; 31,5
Goethita FeO(OH) 4,2
Hematita Fe,03 50,6
Caulinita Al,Si,05(0H), 9,5
Biotita 1M Mica K(Mg,Fe?*3)(Al,Fe*")Siz019(OH,F), 1,5
Clorita (Mg,Fe)3(Si,Al)4010(0OH),- (Mg,Fe);(OH)¢ 1,3
Talco Mg3Si;O10(OH), 1,3

4.1.3 Massa Especifica

A massa especifica obtida para a lama de Conceicdo foi de 3,67 g/cm®. Esse
resultado é semelhante ao obtido por GUIMARAES (2011) que obteve um valor de
3,91 g/cm®. HERNANDEZ et al., (2005) utilizaram uma amostra mineral constituida
basicamente por hematita (Fe,O3) e quartzo (SiO,) e obtiveram uma massa especifica de
3,3 g/lcm3, Como o rejeito de minério ferro € formado por hematita cuja massa
especifica dos gréos é em torno de 5,25 g/cm® e quartzo, com massa especifica em torno
de 2,65 g/lcm® (PORTES, 2013), 0s mesmos tendem a apresentar uma faixa de variagéo
da densidade dos gréaos entre estes extremos (PEREIRA, 2005). A massa especifica do

cimento CPV-ARI foi de 3,20 g/cm?, resultado esperado para este material.
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4.1.4 Teor de Umidade/ Solidos

O resultado do teor de umidade da lama, seguindo procedimento NBR 9939:
2011 foi de 296,36 % com um desvio padrdo de 29,98%. O teor de sdlidos determinado
na lama de rejeito de Conceicéo foi de 25,33% e o teor de liquido 74,4%.

4.1.5 Composi¢do Quimica

4.1.5.1 Composi¢ado Quimica do Rejeito

Os resultados da composi¢do quimica por meio dos métodos de preparo de

amostrar em pastilhas fundidas e prensadas se encontram na Tabela 4.3.

No caso da preparacdo da amostra pelo método prensado, o valor observado de
oxido de ferro foi de 40,65%, enquanto na preparacdo pelo método fundido foi de
50,96%. Quanto ao quantitativo do 6xido de aluminio, o método fundido apresentou
menor concentracao, 7,92%, contra 12,23% pela técnica prensada. O teor do Oxido de
silicio pelo método fundido foi também menor, 35,96%, enquanto que pela técnica
prensada foi de 41,63%. Considerando que ha diferencas de resultados entre as técnicas,
ambas apresentaram semelhancas no total dos trés principais compostos, ou seja, 0
quantitativo do Fe;O3, Al,O3 e do SiO; foi de 94,84% no método fundido e 94,5% no

método prensado.

Neste sentido, pode-se observar, que em ambos 0s métodos de preparacdo de
amostras para a FRX, a composi¢do quimica da lama de rejeito apresentou elevado teor
de ferro, seguido de altas concentracdes de silicio e aluminio, que constituem as fases
minerais destes materiais. Contudo, a variacdo nos teores pode ser explicada pelo

método de preparacdo das amostras.

80



Tabela 4.3: Composic¢ao quimica (em teor de 6xidos) da lama de rejeito de Conceicao,

Itabira, MG, determinado pelo método Fundido e Prensado.

Contetdo (%)

Tipo de oxido
Fundido Prensado

Oxido férrico (Fe,05) 50,96 40,64
Oxido de aluminio (Al,05) 7,92 12,23
Didxido de silicio (SiO5) 35,96 41,63
Oxido de magnésio (MgO) 0,43 0,76
Anidrido sulfarico (SO3) 0,01 0,01
Oxido de fosforo (P,0s) 0,18 0,21
Oxido de manganés (MnO) 0,51 0,45
Oxido de titanio (TiO,) 0,15 0,13
Oxido de potassio (K,0) 0,18 0,19
Oxido de calcio (CaO) 0,09 0,08
Oxido de sodio (Na,0) - 0,09
Perda ao fogo 3,50 3,50

O ponto negativo do método de preparacdo de pastilhas de p6 prensado é possuir
heterogeneidade das particulas, efeitos mineralogicos e alto coeficiente de absorcao de
massa ou efeito matriz, o que significa dizer que na técnica prensada ha influéncia da
matriz da amostra (viscosidade, tensdo superficial, pressdao de vapor, etc.) sobe o
processo de medida da analise. J& a técnica de fusdo mostrou-se a mais eficaz para
remover completamente os efeitos de tamanho de grdo e mineralégicos. Além disso,
possibilita diluir a concentracdo da amostra com a finalidade de diminuir os efeitos de

matriz.

GUIMARAES (2011) caracterizou rejeitos de varias jazidas do Quadrilatero

Ferrifero e obteve a composi¢do quimica através do método espectrometria de plasma
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da amostra de lama de Conceic¢do, onde os teores apresentados foram: 43,83% de Fe,
24,06% de SiO,, 6,41% Al,O3 e 1,56% de Manganés. GOMES, TOMI e ASSIS (2015)
utilizaram a espectrometria de fluorescéncia de raios X, pela técnica fundida para a
caracterizacdo dos finos de uma barragem de rejeito da mineracdo de ferro, onde o0s
teores médios dos rejeitos foram 60,45% de Fe,03, 9,0% de SiO,, 0,95% de Al,O3 e
0,11 de Mn, sendo assim, praticamente todo ferro foi proveniente da hematita. WOLFF
et al.,, (2011) relataram que os rejeitos de minério de ferro ultrafinos obtiveram
quantidades significativa do mineral ferro (44-65%), os resultados encontrados nesse

trabalho estdo em consonancia com os existentes na literatura.

Os rejeitos de ferro contidos no trabalho de YANG, CUI e QIN (2015)
apresentaram 36,48% de SiO,, 11,67% de Al,O3, 16,85% de CaO e 18,58% de Fe,O3. A
diferenca no teor de ferro € devido ao local da procedéncia da amostra, sendo este
localizado em Jiangsu, China. ZHONG-LAI et al., (2009), utilizaram um rejeito de
minério de ferro de Tangshan, China, em que apresentou alto teor de SiO2 (>60%). No
trabalho de KURANCHIE et al. (2015) o rejeito de minério de ferro da Australia
utilizado mostrou maior teor de silica (57,31% de SiO,) e maior concentracdo de ferro
(25,13% de Fe,O3). Desta maneira, conclui-se que todos os rejeitos de minério de ferro

estudados possuem em maiores proporcdes de minerais de quartzo e hematita.

O resultado da perda ao fogo (PPC) encontrada na amostra foi considerado
baixo, indicando que o IOT pequenas perdas, devido a desidroxilacdo da goethita e da

caulinita.

4.1.5.2 Composicdo Quimica do Cimento

A composicdo quimica do cimento CPV-ARI esté apresentada na Tabela 4.4. A
composicdo quimica demonstrou que o cimento é composto, predominantemente, por
oxido de calcio e de didxido de silicio. NEVILLE (1997) diz que as matérias primas do

cimento Portland consistem basicamente em calcario, silica, alumina e éxido de ferro.

Pelo método fundido apresentou 64,17% de CaO contra 63,8% do método
prensado. Quando ao conteudo do SiO,, o método fundido apresentou também maior
concentracdo, 18,65%, versus 17,80% pelo método prensado. Desta maneira, a variagdo

obtida nos dois métodos é pequena e pode ser considerada como nao significativa para o
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cimento. Os resultados corroboram com os limites da composi¢cdo em Oxidos dos

cimentos Portland (NEVILLE, 1997).

Tabela 4.4: Composicao quimica do cimento CPV-ARI pelo método fundido e prensado.

Contetdo (%)

Tipo de oxido Fundido Prensado
Oxido férrico (Fe,05) 2,95 2,6
Oxido de aluminio (Al,O5) 4,90 4,98
Diéxido de silicio (Si0,) 18,65 17,80
Oxido de magnésio (MgO) 0,65 0,74
Anidrido sulfarico (SO3) 2,57 3,82
Oxido de fosforo (P,0s) 0,25 0,26
Oxido de manganés (MnO) 0,11 0,1
Oxido de titanio (TiO,) 0,23 0,21
Oxido de potassio (K,0) 0,71 0,82
Oxido de calcio livre (CaO) 64,17 63,8
Oxido de sodio (Na,0) 0,21 0,29
Perda ao fogo 41 4,1

4.1.6 pH

Apos o recebimento da amostra, em polpa, procedeu-se medicdes do pH, que obteve

uma média de 7,6, pH praticamente neutro. Correlacionando o valor detectado neste

estudo com o estudo de WOLFF, (2009), pode-se dizer que os valores foram

praticamente iguais (7,7), comprovando o resultado obtido.

83



4.1.7 Analise por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV-EDS)

As analises por microscopia eletrénica de varredura MEV/EDS tiveram o

objetivo de analisar as morfologias e as distribuicGes dos tamanhos das particulas.

Nas Figura 4.3 e Figura 4.4 é possivel visualizar a amostra de rejeito em 3
ampliacGes, sendo assim, foi possivel perceber que o rejeito é um material fino e com
uma larga distribuicdo de tamanho de particulas, como detectado na granulometria, e
aspectos morfoldgicos.

2017103116

2017103116 7 x300 300 pum

(a) (b)

Figura 4.3: Fotomicrografia MEV da fracéo do rejeito de Concei¢do Il com (a) 100x e (b) 300x.

84



Figura 4.4: Fotomicrografia MEV da fracdo do rejeito de Conceicéo 11 x15000.

A seguir sdo apresentadas as fotomicrografias e os resultados das analises
quimicas para algumas particulas do rejeito. Na Figura 4.5 a fotomicrografia apresenta
uma fase clara, de aproximadamente 20 um, em que os resultados da composicao
quimica indicaram uma alta concentracdo de ferro — Fe. O EDS assinalado com um
circulo mostrou a presenca de 96,76% de Fe e 3,23% de O, indicando provavelmente
ser uma hematita. ANDRADE (2014) relata que particulas de hematita sdo geralmente

menores e tabulares.
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Figura 4.5: Fotomicrografia de particulas com elevado teor de ferro.

O EDS assinalado com um circulo na Figura 4.6 identificou a presenca de
57,21% de Fe, 29,71% de O, 9,27 Si e 3,79 de Al. A particula assinalada pode ser
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identificada também como goethita, no entanto, a presenca de outros elementos

quimicos na andlise pode ser, provavelmente, devido ao feixe de raios-X que cobriu

mais de uma particula distinta, ou que, trata-se de particulas mistas, conforme saliente
WOLFF (2009).

124

Al Au
S0

Figura 4.6: Fotomicrografia com particulas de goethita.

A Figura 4.7 mostra uma composi¢cdo quimica no EDS de 55,32% de O, 39,32 %
de Si e 5,34% de Fe. A imagem assinalada com um circulo por conter elevado teor de
silicio, provavelmente é um quartzo com uma pequena contaminacdo do ferro em sua
particula. Dados apontam que particulas maiores, subarredondados ou angulares séo
provavelmente quartzo. As micrografias obtidas corroboraram com os resultados ja
apresentados nesse trabalho, referentes ao tamanho da particula, composi¢cdo quimica e

mineraldgica do 10T.
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Figura 4.7: Fotomicrografia com particulas de quartzo.

4.1.8 Analise Térmica

4.1.8.1 Andlise Térmica do Rejeito

A termogravimetria (TG) do rejeito de minério de ferro (Figura 4.8: Analise
térmica (TD/DTG/DSC) do rejeito de minério de ferro.Figura 4.8) apresentou perdas de
massa, e por consequéncia picos na curva de analise térmica diferencias (DTG), devido
a desidroxilacdo da goethita (250 — 300°C) e da caulinita (450 -550°C) (ALVES, 2008).
DA SILVA (2014) observou uma perda de massa associada ao processo de
desidroxilacdo da goethita, que se iniciou em torno de 270°C e terminou em torno de
390°C. Na calorimetria exploratdria diferencial (DSC) pode-se ver a mudanca estrutural
do quartzo. O mesmo foi observado por NETZSCH:, (2014) citado por DA SILVA,
(2014), onde mostraram que em torno de 575°C acontece um fluxo de calor
endotérmico devido a transicdo estrutural a— S do quartzo. Os resultados de analise

térmica corroboram com os resultados de composicao mineraldgica do 10T.
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Figura 4.8: Analise térmica (TD/DTG/DSC) do rejeito de minério de ferro.

4.1.8.1 Analise Térmica do Cimento

A Figura 4.9 apresenta o termograma com curvas de perda de massa (TGA),
calorimetria exploratoria diferencial (DSC) e derivada da perda de massa (DTG) do
cimento CPV- Ari ndo hidratado. Entre as temperaturas de 35 e 200 °C ocorreu a
desidratacdo da torbemorita (C-S-H) seguida da decomposicdo da etringita e gipsita,
onde se verificou o primeiro pico (pico 1) na DTG. Entre 360 °C e 420 °C ocorreu a
segunda perda de peso principal correspondente a desidroxilacdo do hidroxido de célcio
(CH), pico 2 na DTG. O terceiro pico (3) foi ocasionado devido a descarbonatacdo do
carbonato de célcio. Percebe-se que o pico do CaCOj; foi bem elevado, o0 mesmo

acontece devido ao cimento CPV utilizado, que apresenta adicdo de filler calcario.

A Tabela 4.5 apresenta o contetdo de percentual calculado na base inicial da

massa de cimento, onde se verificou as perdas de massa de cada fase de reacao.
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Figura 4.9: Andlise térmica (TG/DSC/DTG) do cimento CPV- ARI.

Tabela 4.5: Contetido percentual calculado na base inicial da massa de cimento.

Outras perdas

H,O da desidratacéo .
] apobs da
) da tobermorita, H,O do
Amostra  H,O livre o o CO,do CaCO; descarbonatacao
ettringita e gipsita (35 Ca(OH), )
CaCO; — apos
a 200° C)
1000° C
CPV 0 0,98 0,52 3,21 0,42
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4.2 PROPRIEDADES DAS PASTAS NO ESTADO FRESCO

4.2.1 Propriedades Reoldgicas

4.2.1.1 Reologia - Vane test

A tensdo de escoamento estatica foi determinada pelo pico de tensdo de
cisalhnamento no estagio inicial, ou no pré-cisalhamento, conforme indicado na Figura
4.10. Notou-se que na medida em que ha a incorporacdo de rejeito de minério de ferro
(10T) nas pastas, ocorre um acréscimo na tensdo de escoamento, considerado como
valor méximo da tensdo de cisalhamento em que a amostra comeca a fluir. Assim, a
presenca de 15% de 10T aumentou em quatro vezes o limite de escoamento da pasta de
referéncia. Este aumento deve-se a adicdo de particulas finas, mais porosas, rugosas e
angulares do 10T (ver Figura 4.3 e Figura 4.4) a pasta de cimento o que pode acarretar
no aumento do atrito entre as particulas. Reducédo da trabalhabilidade de matrizes de
cimento com o aumento do teor de 10T nas misturas foram também observadas nos
estudos de ZHAO, FAN e SUN, (2014) e SHETTIMA et al., (2016).

Na Tabela 4.6 sdo apresentados os valores médios da tensdo de cisalhamento,
bem como os coeficientes de variacdo e o tempo da tensdo maxima. Ao se comparar a
tensdo de escoamento estatico da mistura com adicdo do rejeito em forma de lama e
seco, no mesmo teor de mistura (10%), obtiveram resultados de 191,46 + 22,3 Pa, e
118,97 + 21,6 Pa, respectivamente. Nota-se que a tensdo € um pouco menor para a
amostra seca, podendo estar relacionado a uma competicdo entre o cimento e o 10T
seco pela agua, além da possibilidade de uma pequena aglomeracao das particulas que

reduz a area superficial do 10T seco.
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Figura 4.10: Curva de tensao tipica e escoamento estatico das pastas de cimento.

Tabela 4.6: Limite de escoamento estatico ou tensdo maxima no periodo de pré-cisalhamento,
utilizando a pasta de 0%, 5%, 10%, 15% IOT lama e 10% IOT seco, com 0s respectivos desvios

padréo na relacdo agua: sélidos 0,45.

Tensao de Escoamento
% 10T - Tempo (s)
Estéatica (Pa) — DP (%0)

0 85,0 9,2 615+2]1
5 118,9 +5,8 805+2,1
10 191,5 +22,0 49,5+0,7
15 348,6 +49,0 62,7 £6,8
10% seco 1189+21,0 715+45

Na Figura 4.11 apresentam-se as curvas da variacdo da tensdo de
cisalhamento com a taxa de cisalhamento. Nota-se que as curvas de fluxo se deslocam
verticalmente aumentando a tensdo de cisalhamento com o aumento do teor de 10T,

mas a inclinacdo manteve-se praticamente constante.
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Figura 4.11: Resultados do trecho descendente da curva de Tensdo de cisalhamento (Pa) x Taxa de
Cisalhamento para diferentes misturas.

A partir das curvas de fluxo determinou-se a tensdo de escoamento dinamica e a
viscosidade plastica de cada mistura, conforme apresentado na Tabela 4.7. Os resultados
mostraram que a adicdo de 10T influenciou mais a tensdo de escoamento do que a
viscosidade plastica. Esse comportamento esta em consonancia com o observado por de
LARRARD (1999) que concluiu que a viscosidade plastica € menos afetada pelo uso de

adicdes do que a tensédo cisalhante.

Além disso, é possivel verificar que a tensdo de escoamento dindmica é menor
do que a tensdo de escoamento estatica. Isto ocorre principalmente porque a tensdo de
escoamento dindmica é obtida em fluxo no estado estacionario (LOMBOY et al, 2014).
Nédo foram observadas diferencas expressivas na viscosidade dindmica das misturas

contendo IOT na forma de lama ou seco.
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Tabela 4.7: Tensao de escoamento dinamica (Pa) e Viscosidade Pléastica (PA.s) das pastas de
diferentes teores de 10T, com os respectivos desvios padrao na relagéo agua: solidos 0,45.

Tensdo de Escoamento  Viscosidade Pléastica

% IOT
Dinamica (Pa) — DP (%) (Pa.s)
0 46,79 £11,87 1,05 0,04
5 71,12 +0,68 0,99 £0,33
10 66,25 +30,0 1,00 £0,14
15 148,17 +45,0 1,23 £0,17
10% seco 64,19 + 0,64 1,23 +0,06

4.2.1.2 Mini Espalhamento

Na Figura 4.12 mostra-se 0s mini-espalhamentos para as misturas estudadas
enquanto que na Tabela 4.8 apresentam-se 0s resultados obtidos. Observando-se 0s
resultados nota-se que a adicdo do IOT as misturas reduz o espalhamento das mesmas e
que a reducdo é mais expressiva para 0s teores mais altos de 10T. Por exemplo, a adi¢do
de 5%, 10% e 15% de rejeito reduziu o espalhamento da mistura de referéncia em 13%,

25% e 29%, respectivamente.
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(d)

Figura 4.12: Mini espalhamento das misturas (a) referéncia; (b) 5% de 10T; (c) 10% de I1OT; (d)
15% de 10T; (e) 10% IOT seco.

Na Figura 4.13 é apresenta a relacdo da tensdo de cisalhamento (Pa) com o
didmetro de espalhamento (cm). Observando-se a figura nota-se que com a adicdo de
10T ocorre um aumento na tensdo de cisalnamento com a reducdo no espalhamento da
pasta. FLATT, LAROSA e ROUSSEAL (2006) mostraram comportamento similar para
pastas de cimento. DE LARRARD (1999) também comenta que quando a tensdo de

escoamento aumenta, o espalhamento diminui, corroborando com os resultados obtidos.

Os resultados obtidos indicam que para fabricar matrizes de cimento-10T de
mesma reologia que matrizes apenas de cimento, havera necessidade ou do aumento na

quantidade de 4gua ou da utilizagdo de plastificantes/superplastificantes nas matrizes.
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Tabela 4.8: Média dos resultados do mini espalhamento utilizando a pasta de 0%, 5%, 10%, 15%
10T lama e 10% IOT seco, com o0s respectivos desvio padrdo na relagdo a/c : 0,45..

%I0T Espalhamento (cm) — DP (%)

0 6,5 £0,7
5 5,63 0,18
10 4,88 £0,14
15 4,58 £0,14
10% seco 5,83 £0,14
400 | T [ T ] T
= —@)— Referéncia -
- = - 5% 0T
\ o
300 _‘_—e— 1t.w=|-:n seco ]

200 |- \ -
100 |- \\_ .
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Espalhamento (cm)

Tensao de cisalhamento (Pa)

Figura 4.13: Relacédo entre tensdo de cisalhamento estatica (Pa) e o diametro de espalhamento (cm).

4.2.1 Massa especifica aparente no estado fluido

A Figura 4.14 apresenta os valores de massa especifica aparente média no estado
fluido das pastas. Os valores obtidos para as pastas com relacdo agua: sélidos de 0,45,
mostram que com o aumento do IOT na mistura ocorreu um acréscimo na massa
especifica de cerca de 4% para o teor de substituicdo de 10%. Este pequeno aumento da

massa especifica se d& devido a substituicdo do cimento por um material de maior
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massa especifica. Com a substituicdo de 15% de 10T, a massa especifica permaneceu a
mesma que o teor de 10% de substitui¢do. O resultado obtido com 10% de 10T seco foi
semelhante a 5% de substituicdo em forma de lama. Para as pastas com maior relagéo
agua: sélidos de 0,65, os resultados obtidos mostram acréscimo 3,5% na massa
especifica da pasta para o teor de 10% de 10T. Para os casos da relacdo agua: solidos
0,45 a massa especifica foi maior que a relacdo 0,65 pois no sistema 0,65 estava mais
diluido.
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Figura 4.14: Massa especifica das pastas obtido pelo método da balanca de lama.

4.2.1 Estudo da hidratacdo das pastas contendo 10T

4.2.1.1 Calorimetria Isotérmica

Na Figura 4.15 sdo apresentadas as curvas de fluxo de calor e calor acumulado
obtidas dos ensaios de calorimetria isotérmica para as pastas de referéncia e contendo
5%, 10% e 15% IOT para a relacdo agua: sélidos de 0,45. A Tabela 4.9 apresenta as
caracteristicas do periodo de inducdo, do periodo de aceleracdo e o calor acumulado

total das pastas.
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Observando-se as curvas da Figura 4.15b verifica-se que o inicio do periodo de
dorméncia é suavemente retardado com a presenca de 10T (5%, 10% e 15%). O periodo
I, de inducéo, é também, brandamente prolongado com a presenca do 10T, como pode
ser observado na Tabela 4.9. Além disso, ndo houve alteragdes significativas no fluxo
de calor nesse periodo nas misturas estudadas.

Em seguida, ocorre o periodo de aceleracdo, caracterizado pela hidratacdo do
CsS. A adicdo de IOT aumentou a taxa de reacdo, como pode ser observado na Tabela
4.9, e visualizado na Figura 4.15b, com 0 aumento da inclinacdo da curva de aceleragéo
quando aumentou-se o teor de IOT. Logo a adicdo de IOT promoveu uma suave
aceleracdo da reacdo de hidratacdo do CsS.

Entre 6 e 9 horas, ha pico de exaustdo do sulfato de calcio, o qual faz com que a
hidratacdo das fases aluminatos aceleram significativamente. Esse pico, caracterizado
pela hidratagdo dos aluminatos, tornou-se mais pronunciado e foi antecipado a medida
que se adicionou IOT, como pode ser observado na Figura 4.15a e b. O fluxo de calor
méaximo foi 30% maior na pasta com maior incorporacao 15% de rejeito na mistura, em
relacdo a pasta de referéncia Essa mesma tendéncia foi verificada por LOTHENBACH,
SCRIVENER e HOOTON (2011) quando adicionou fillers, tais como rutilo e corundum
em pastas de cimento. A mudanca na forma desse pico se d& devido ao efeito de
nucleacdo, que é mais marcado na hidratacdo dos aluminatos do que na dos silicatos.
Ainda segundo os autores, alguns tipos de fillers promovem esse tipo de nucleacdo dos
hidratos que se formam durante a reacdo dos aluminatos. No entanto, ainda ndo houve
alguma investigacdo sistematica dos parametros criticos, tal tamanho de particula,

cristalografia, etc, para explicar as razdes desse fendmeno para alguns tipos de fillers.

No estudo em questdo, pode-se dizer que a adi¢do de IOT forneceu pontos de
nucleacdo na pasta que acelerou suavemente a hidratacdo do C3S e mais marcadamente
a hidratacdo dos aluminatos. Consequentemente, como pode ser verificado na Tabela
4.9, o periodo de aceleracdo foi reduzido a medida que se adicionou IOT. Por fim, o

periodo de desaceleracdo das reacdes de hidratacdo foi semelhante para todas as pastas.

Em funcdo da aceleracdo das reacGes de hidratacdo provocada pelo incremento
do 10T na mistura, o calor total liberado aumentou da mesma maneira, ou seja, a pasta

com maior teor de IOT apresentou maior calor total acumulado, 351,593 J/g.
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Figura 4.15: (a) Curvas de fluxo de calor para as pastas de referéncia, 5%, 10% e 15% IOT; (b)

Curvas de fluxo de calor nas primeiras 10 horas (c) Curvas de calor acumulado para as calor

liberado acumulado para as pastas de referéncia, 5%, 10% e 15% IOT; na relacéo &gua: sélidos
0,45.

Tabela 4.9: Dados dos periodos de hidratacdo e calor acumulado das pastas com 0%, 5%, 10% e

15% de substituicdo de cimento por 10T, com relagé@o agua/cimento de 0,45.

PERIODO DE : =
INDUCAO PERIODO DE ACELERACAO Calor
Fluxo de Total
I?T Duracgéo Fluxo de Inicio  Fim Taxa de Calor acumulado
(%) Calor ~ .
(h) (MWI/g) (h) (h) Reacdo -k  méximo (J/9)
g (MW/g)
1,23 1,08 1,79 8,26 1,31 6,86 334,78
1,60 1,00 250 8,47 1,33 7,11 341,65
10 1,75 1,01 2,15 8,15 1,43 7,92 347,20
15 1,74 1,07 2,13 7,83 1,53 9,01 351,59

Na Figura 4.16 apresentam-se as curvas de fluxo de calor e calor

acumulado obtidas dos ensaios de calorimetria isotérmica para as pastas de referéncia e
contendo 5%, 10% e 15% IOT para a relagdo agua/cimento de 0,65. Na Tabela 4.10 séo

apresentados os dados dos periodos de hidratacdo e calor acumulado das pastas de
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referéncia e com 5, 10 e 15% de substituicdo de cimento por IOT com relacdo agua:
solidos 0,65.

O aumento na relacdo agua: sélidos aumentou o periodo de indugdo e de
aceleracdo e reduziu suavemente o fluxo de calor minimo e a taxa de reagdo do CsS.
Segundo SCRIVENER (2016), um decréscimo na relacdo agua cimento reduz a cinética
de hidratacdo nas primeiras fases, provavelmente devido a baixa concentragdo de alcalis

na mistura.

No entanto, o fluxo de calor maximo e o calor acumulado total foram
aumentados, em relacdo as pastas com relacdo adgua: materiais sélidos 0,45. De acordo
com SCRIVENER (2016), para longos tempos de cura maior relagdo agua: cimento
aumenta o grau de hidratagdo pois mais agua esta disponivel na mistura e a hidratagédo
completa é mais facilmente alcancada. Se menos agua € disponivel menos espaco para

os hidratos crescerem também acontece e isso também reduz a taxa de hidratacao.

Em relacdo a adicdo de IOT na mistura, foi observada a mesma tendéncia para a
pasta com relacdo agua: materiais solidos 0,45, ou seja, aumento no periodo de inducéo,
taxa de aceleracao e fluxo de calor maximo e reducdo no periodo de aceleracdo devido

ao efeito de nucleacdo que promoveu aceleracdo das reacdes de hidratacéo.
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Figura 4.16: (a) Curvas de liberagdo de calor para as misturas Referéncia, 5% IOT, 10% IOT e
15% IOT, na relacdo agua/cimento de 0,65. (b) Curvas de calor liberado acumulado para as
misturas Referéncia, % 10T, 10% IOT e 15% IOT, na relacdo agua: sélidos 0,65.

Tabela 4.10: Dados dos periodos de hidratacdo e calor acumulado das pastas com 0%, 5%, 10% e

15% de substituicdo de cimento por 10T, com relacdo dgua/cimento de 0,65.

PERIODO DE : %
INDUCAO PERIODO DE ACELERACAO Calor
Fluxo de Total
I?T Duragéo FLUXO DE Inicio  Fim Taxa de Calor acumulado
(%) CALOR ~ .
(h) (mMWig) (h) (h) Reacdo -k  maximo (J/9)
g (mWIg)
1,60 0,95 1,88 9,95 1,16 7,17 356,26
1,67 0,96 1,98 9,69 1,20 7,71 359,94
10 1,69 0,98 1,93 933 1,26 8,50 369,92
15 1,67 0,98 1,97 9,23 1,22 9,10 373,54

Na Figura 4.19 apresentam-se as curvas de fluxo de calor e calor acumulado
obtidas dos ensaios de calorimetria isotérmica para as pastas de referéncia e contendo
10%, de 10T lama e 10% de IOT seco para a relagdo agua: solidos de 0,45. Na Tabela
4.11 sdo apresentados os dados dos periodos de hidratagdo e calor acumulado das pastas

com 10% de I1OT seco e lama com relagdo &gua: solidos 0,45.
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Quando se comparou a cinética das reacdes de hidratacdo entre o rejeito de

minério de ferro em forma de lama e seco, verificou uma reducéo no periodo de inducao

e na taxa de aceleracdo. Houve também um pequeno aumento no fluxo de calor maximo

no periodo de aceleragdo e no calor total acumulado, indicando que ndo houve

diferencas relevantes entre a adi¢do de 10T seco e IOT lama.
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Figura 4.17: (a) Curvas de liberacao de calor para as misturas 10% IOT lama e seco. (b) Curvas de
calor liberado acumulado para as misturas 10% IOT lama e seco, na relagdo agua: sélidos 0,45.

Tabela 4.11: Dados dos periodos de hidratacéo e calor acumulado das pastas com 10% substituicdo

de cimento por IOT em forma de lama e seco, com relacdo agua/cimento de 0,45.

PERIODO DE - ~
|NDUQAO PERIODO DE ACELERACAO
= q Calor
10T buracie FLUXODE | .. . Taxad (‘:JXIO € Total
(%0) uracao CALOR nicio Im axa de -alor — acumulado

(h) (MWIg) (h) (h) Reacdo -k  méaximo

g (MWI/g)
10% lama 1,75 1,01 2,15 8,15 1,43 7,92 347,20
10% seco 1,59 1,12 1,83 8,13 1,35 8,66 348,58

4.2.1.2 Andlise Térmica Diferencial e Termogravimétrica

A Figura 4.18 apresenta os resultados das analises térmicas realizadas nas pastas
hidratadas durante 3, 7, 28 e 90 dias. Em todas as curvas observa-se uma perda de
massa inicial devido a evaporacdo da agua livre existente nas pastas. Entre 35e 200° C
ocorreu perda de massa referentes a desidratacdo do silicato de calcio hidratado (C-S-
H), da etringita, do monosulfoaluminato e do aluminato de céalcio. Nesse intervalo,
verificou-se um primeiro ombro devido a desidratacdo da etringita e um segundo ombro
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provavelmente devido a desidratacdo do monocarbonato (em aproximadamente 140°C),
em funcdo da utilizagio do cimento CPV, em que possui filler calcério
(LOTHENBACH et al, 2006). A segunda perda de massa correspondeu a
desidroxilacdo do hidroxido de calcio ocorreu entre a faixa de temperatura de 360 ° C e
460 ° C. Na temperatura de 600 °C iniciou a descarbonatacdo do carbonato de calcio
presente no CPV ARI (CaCO3) (DA CUNHA et al., 2011).

Quando se compara a curva da DTG do cimento ndo hidratado com a das pastas
de cimento se percebe um retardo na curva de desidratacdo do hidroxido de calcio. Isto
ocorre devido a forte forca existente entre as particulas na pasta, o que requer mais
energia (calor) para iniciar a perda de agua.
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Figura 4.18: Curvas da TG e DTG do cimento ndo hidratado e ap6s 3, 7, 28 e 90 dias de hidratacéo

das pastas de referéncia.

As curvas de TG e termogravimetria derivada (DTG) obtidas para as pastas de
referéncia e com substituicdo de 5%, 10% e 15% de cimento por 10T, curadas por 3,7,

28 e 90 dias de cura séo apresentadas na Figura 4.19
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Segundo LEE e RAO (2009) citado por ARGANE et al. (2015), se as posi¢oes
dos picos exotérmicos para todas as pastas forem semelhantes, significa que os produtos
de hidratagdo s&o aproximadamente os mesmos. Assim sendo, para as diversas idades
avaliadas, as curvas das pastas curadas com substituicbes do rejeito pelo cimento
obtiveram basicamente 0s mesmos picos indicando que a utilizacdo do rejeito nas pastas
ndo mudou os produtos de hidratag&o. Todas as pastas com IOT, assim como a pasta de
referéncia, apresentaram um ombro referente a desidratagdo do C-S-H; em seguida o
ombro formado devido a desidratacdo do monocarbonato; o segundo pico devido a
desidroxilacdo do CH; e um terceiro pico devido a descarbonatacdo do carbonato de

calcio.

Na Tabela 4.12 sdo apresentados os resultados do porcentual de agua combinada
em cada fase de reacéo, calculados na base inicial da massa de cimento. Os resultados
obtidos mostram o aumento da quantidade de dgua combinada com a etringita + C-S-H
e CH com o tempo de cura devido ao progresso das reacoes de hidratacao.

A &gua livre presente nas amostras é uma agua residual ndo removida durante a
interrupcao da hidratacdo. O valor da agua livre aumentou com o tempo, pois com o
endurecimento, o material se torna mais denso e ha maior dificuldade para a remocéo da
agua livre. Mesmo com agua livre residual, a interrupcao da hidratagdo é recomendada
por muitos pesquisadores, como SCRIVENER (2016) e ROCHA (2015) por facilitar a
logistica de execucdo dos ensaios, ou seja, as amostras podem ser armazenadas apos a

interrupcao da hidratacdo e a termogravimetria realizada posteriormente.

Tabela 4.12: Conteudo porcentual de hidratagdo, calculado na base inicial da massa de cimento.

wioT e 1O B0 o wowon  Amed
3 7,89 8,18 3,87 5,97 18,03
0 7 9,86 8,53 4,07 6,21 18,80
28 13,73 8,34 4,28 6,54 19,16
90 13,83 11,15 4,83 7,08 23,05
3 9,80 6,70 3,78 6,45 16,93
° 7 9,38 8,38 3,67 6,68 18,74
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28 11,52 9,85 4,17 7,08 21,11

90 1502 10,39 5,04 7,32 22,76
3 10,07 7,32 4,04 6,54 17,90
7 8,20 10,46 4,36 6,42 21,24
10 2 11,00 9,29 4,61 7,28 21,18
0 1560 10,36 5,13 7,31 22,80
3 8,22 7,92 4,05 5,82 17,79
o 7 10,50 7,36 4,02 6,39 17,77
28 10,17 11,58 4,74 6,68 23,00
90 12,63 11,47 5,08 6,62 23,17

A Figura 4.20 apresenta a evolucao da quantidade de &gua combinada com o CH
e da quantidade de agua combinada total para as amostras estudadas. A quantidade de
CH e de agua aumentou com a evolucdo do tempo de cura para todos os teores de

substituigao.

A perda de 4gua combinada total e a perda de 4gua devido a desidroxilacdo do
CH variaram pouco entre as pastas com adicdo de IOT para as diferentes idades
avaliadas. As variagdes maximas observadas entre os teores de agua combinada com o
hidroxido de célcio e agua combinada total variaram +/-5% e segundo SCRIVENER,
2016, esta variacao esta dentro do erro presente no ensaio. Como nessa pesquisa foi
feita apenas uma andlise por pasta e por idade, com a pequena variacdo detectada ndo
foi possivel verificar um padrdo de perda de massa quando se adicionou IOT para as
difetentes idades avaliadas. 1sso indica que o IOT se comporta como filler em matrizes
cimenticeas, ndo alterando significativamente os tipos e a quantidade de produtos

hidratados formados.

Além disso, apesar do IOT ter promovido aceleracdo das reacdes de hidratacédo
nas primeiras idades, ndo foi possivel detectar esse fenbmeno na analise térmica, que

teve sua primeira andlise realizada aos 3 dias.
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4.3 PROPRIEDADES DaAs PASTAS NoO EsTADO

ENDURECIDO

4.3.1 Propriedades Mecanicas

Na Figura 4.21 séo apresentadas as curvas tipicas tensdo versus deformacdo das
pastas com relagdo agua: sélidos 0,45 curadas durante 3, 7, 28 e 90 dias. A Tabela 4.13
apresenta os valores médios de resisténcia a compressao e modulo de elasticidade com
seus respectivos desvios padroes.

T T
60 — =
atT
< +
o
=3 40 — —
3
&
'_
20— —
[F—E8—F] Referéncia - 90 dias
L A—75—7 Referéncia - 28 dias | |
& - © — € Referéncia - 7 dias
+—+ —+ Referéncia - 3 dias
o |

2000 4000 6000 8000
Deformacéao (pg)

(d) Referéncia

111



Tensao (MPa)

Tensdo (MPa)

60

40

20

60

40

20

E—=—£15% 10T -
DA 5%I0T -
& -9 -©O5%I0T-
+—+—+5%I10T-

90 dias
28 dias
7 dias
3 dias

| | |

2000 4000 6000

(©

Deformacao (ue)

10% de 10T

8000
Deformacgao (us)
(b) 5% de 10T
I T T
o |
vt
[F—8—F110% 10T - 90 dias | |
A—A—4A 10% 10T - 28 dias
& —& - ©10% 10T - 7 dias
+—+ —+ 10% IOT - 3 dias i
4 | | |
0 2000 4000 6000 8000

112



60 [~ E

- 7V ,
. A
© ¥
o <&
s 40 - et =]
.O
3 | _
(]
|_

20 —

E—8—E115% I0T - 90 dias
L—A—2A 15% 10T - 28 dias
O -9 - ©15% 0T - 7 dias
+—+ —+ 15% |0T- 3 dias

X | | \
0 2000 4000 6000 8000
Deformacao (pe)

(d) 15% de 10T

A
~~~
a
S 40 600 =
++
18 +’+ Gl
17} L 4
o
|_
20 =
EF—E—E110% 10T SECO- 90 dias
I——A 10% IOT SECO - 28 dias
i O -0 -0 10%I0T SECO- 7 dias | |
+—+ —+10%I0T SECO- 3 dias |
0! | | |

2000 4000 6000 8000
Deformacao (us)

(e) 10% de IOT seco

Figura 4.21: Curvas tipicas tensdo versus deformacao das pastas nas idades de 3, 7, 28 e 90 dias (a)
Referéncia; (b) 5% de 10T; (c) 10% de 10T; (d) 15% de IOT e (e) 10% de 1OT seco, na relacao
4gua: sdlidos 0,45.

113



Tabela 4.13: Valores médios de resisténcia a compressao e modulo de elasticidade para as pastas de

referéncia e as pastas com 5%, 10% e 15% de substituicao do cimento pelo rejeito de minério de

ferro em forma de lama e substituicéo do cimento por 10% do rejeito de minério de ferro na forma

seca, na relagéo agua: sélidos 0,45.

% 10T Resisténcia a Modulo de
Compresséo (MPa) Elasticidade (GPa)
3 dias
0 43,71+1,85 12,16+0,93
5 40,84+1,11 13,77+1,02
10 42,4112 ,61 12,84+1,19
15 36,66+2,35 11,65+0,76
10% IOT SECO 34,01+£1,71 11,35+1,13
7 dias
0 47,00+2,11 15,60+4,75
5 44,19+3,03 15,11+2,95
10 45,23+4,51 13,04+1,21
15 41,04+2,71 14,39+1,46
10% 10T SECO 40,50+1,43 -
28 dias
0 59,63 +3,72 14,08 £2,10
5 56,38 +5,01 15,94 £0,59
10 50,40 +2,76 16,32 £0,39
15 50,36 +2,08 15,16 £0,49
10% IOT SECO 52,31+3,48 -
90 dias
0 62,84 +0,32 17,77+1,64
5 66,04+1,81 17,71+2,60
10 56,84+2,70 17,33+1,07
15 55,29+2,20 17,68+1,82
10% IOT SECO 54,18+2,34 -
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Observando-se o0s dados da Tabela 4.13 e da curva da evolucdo da resisténcia a
compressdo em funcdo do tempo de cura para os diferentes teores de rejeito de minério
de ferro (10T), (ver Figura 4.23Figura 4.24) verifica-se que, a medida que se aumentou
o0 teor de IOT na mistura ocorre uma tendéncia de reducéo na resisténcia a compressao
da mistura de referéncia. Para as idades de 3 e 7 dias e teores de 5 e 10% essa reducgéo
foi de, no maximo, 7%. Para o teor de substituicdo de 15% a reducdo na resisténcia até a
idade de 7 dias atinge cerca de 15%. No trabalho realizado por UGAMA, EJEH e
AMARTEY, (2014), os autores também obtiveram menores reducdes nas resisténcias a
compressdo das misturas quando houve a incorporacdo do 10T primeiras idades, 1, 3 e
7 dias.

Para as maiores idades (28 e 90 dias), a pasta contendo 5% de IOT apresentou
tanto um pequeno acréscimo (de cerca de 6% para a idade de 90 dias) quanto uma
pequena reducdo (de cerca de 6% para a idade de 28 dias). Os maiores teores de
substituicdo (10% e 15%) de IOT, resultaram em reducdes de resisténcia de
aproximadamente 16% para a idade de 28 dias e de 10 e 12% para a idade de 90 dias.
HUANG et al., (2013) concluiram que quando se aumenta a substituicdo de 10T nas

misturas também se reduz a resisténcia a compressdo das mesmas.

A reducdo na resisténcia pode estar associada a reducdo do teor de cimento e
inclusdo de um material ndo reativo. Nas primeiras idades o IOT promoveu alguma
aceleracdo nas reacdes de hidratacao e, possivelmente, um melhor empacotamento pela
pequena parcela de grdos mais finos que o cimento. Isto fez com que a resisténcia das
pastas com 5 e 10% de IOT alcancassem aproximadamente a mesma resisténcia da
pasta de referéncia. Ja para 15% de 10T houve grande substituicdo do cimento, assim a
aceleracdo da hidratacdo promovida pelo IOT ndo conseguiu compensar a reducdo na

quantidade de cimento na pasta.
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Figura 4.22: Resisténcia a compressao das pastas de referéncia e das pastas com 5%, 10% e 15% de

substituicdo do cimento pelo rejeito de minério de ferro, na relagédo agua: sélidos 0,45.

Na Figura 4.23 ¢ apresentada a evolugio dos mddulos de elasticidade. E possivel
perceber que houve uma evolugdo nos valores entre as diferentes idades de cura, no
entanto, quando se comparou 0s modulos com diferentes teores de substituicdo

percebeu-se que o incremento de IOT ndo alterou 0 mddulo significativamente.

Os resultados obtidos quando se adicionou o IOT seco foi uma menor resisténcia
quando comparadas a pasta com IOT lama, principalmente nas primeiras idades. Esta
queda pode estar relacionada a aglomeragdo das particulas, que consequentemente nao
conseguiu promover a aceleracdo das reacdes de hidratacdo, pois 0s nacleos ndo
estavam dispersos na matriz. No entanto, para as idades de 28 e 90 dias de cura, a pasta
com IOT seco apresentou valores de resisténcia similares a pasta com 10T lama, 10%.
Quanto ao modulo de elasticidade, os valores foram bem semelhantes para as pastas de
3 dias, por isso, espera-se que ndo haja alteracdes nos modulos para outras idades, ja
que, houveram problemas na aquisicdo de dados para as idades de 7, 28 e 90 dias nas

pastas com 10% IOT seco.
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Figura 4.23: Mddulo de elasticidade das pastas de referéncia e das pastas com 5%, 10% e 15% de
substituicdo do cimento pelo rejeito de minério de ferro, na relagdo agua: sélidos 0,45.
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Além do exposto, também foram determinadas as resisténcias a compresséo das
pastas com relacdo agua: solidos de 0,65. A Tabela 4.14 apresenta os valores médios
encontrados para as pastas de referéncia e para as pastas com 10% de I0T. Observou-se
que a resisténcia reduziu em cerca de 40-50%, com o aumento da relacdo dgua materiais
solidos, conforme ja esperado. Para um mesmo volume de cimento, a pasta com maior
quantidade de &gua terd& um maior volume de espaco disponivel. A Figura 4.25
apresenta as curvas tipicas da tensdo versus deformacdo adquirida nas pastas com
substituicdo de 0% e 10% de IOT curadas em 3, 7 e 28 com relacdo agua: sélidos 0,45.
Verificou-se que quanto maior a relacdo agua sélidos, maior é o enfraquecimento da

matriz.

Com relacdo ao modulo de elasticidade, a variacdo entre as pastas sem e com
rejeito curadas em diferentes idades variou em 0,5-9%, logo, ndo se observou diferenca
nos valores encontrados, conforme apresentado na Tabela 4.14. Para a idade de cura de
3 dias, a diferenca encontrada foi muito pequena, tanto na resisténcia, quanto no modulo
de elasticidade. A diferenca se torna um pouco maior nas idades de 7 dias e ainda maior

em 28 dias de cura.

Tabela 4.14: Valores médios de resisténcia a compressao e médulo de elasticidade para as pastas de
referéncia e as pastas com10% de substituicdo do cimento pelo rejeito de minério de ferroem

forma de lama, na relagéo &gua: sélidos 0,65.

% 10T Resisténcia a Modulo de
Compressdo (MPa) Elasticidade (GPa)
3 dias
0 18,44 +1,22 11,42 +0,73
10% 17,42 + 0,92 11,48 +0,97
7 dias
0 23,41 +0,80 12,71 +0,54
10% IOT SECO 20,07 £1,07 11,51 +0,52
28 dias
0 29,96 +1,13 13,18 +0,72
10% IOT SECO 25,94 +1,39 12,25 +0,39
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Figura 4.25: Curvas tipicas tensdo versus deformacao das pastas nas idades de 3, 7, 28 e 90 dias (a)
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Figura 4.26: Resisténcia a compressao das pastas de referéncia e das pastas com 10%de
substituicdo do cimento pelo rejeito de minério de ferro, na relagdo agua: sélidos 0,65.

4.3.2 Sedimentacdo Estéatica ou Estabilidade

Os resultados de sedimentacao estatica das pastas estdo apresentados na Figura
4.27. Os resultados mostram que as pastas ndo apresentaram diferencas significativas na
variacao de massa entre o topo e o fundo (Ap), e portanto, as mesmas sdo consideradas
estaveis. Além disso, ndo houve rebaixamento no topo dos corpos-de-prova, mostrando
estabilidade dimensional. Além disso, as pastas com IOT foram mais estaveis que as
pastas de referéncia (< Ap). Este fato demonstra o potencial do 10T para utilizacdo em
matrizes onde a estabilidade precisa ser mantida, tais como concretos- auto adensaveis,

pastas para cimentacao de pocos de petroleo, entre outros.
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Figura 4.27: Variagdo de massa especifica entre o topo e a base das amostras curadas com
substituicdes do 10% com IOT seco, e com as substituicdes de 0, 5, 10 e 15% de IOT em lama, nas

relagdes agua: solidos 0,45 e 0,65.

A Tabela 4.15 apresenta os resultados das massas especificos do topo da se¢édo
do corpo-de-prova, seguida da secdo I, 1l e base das amostras de todas as misturas.
Além disso, apresenta-se a média da massa especifica dos trés corpos de prova de cada

cilindro das pastas.

A média da massa especifica das misturas com substituicdes de 10 e 15% foram
maiores quando comparadas a pasta sem o rejeito (referéncia) e com e 5% e de rejeito
de minério de ferro. Este resultado se encontra coerente com o resultado encontrado na
secdo 4.1.2, que mostra uma massa especifica do IOT é superior a massa do cimento
utilizado. As pastas com 10 e 15% de substituicdo do rejeito ndo apresentaram variacao
na massa especifica entre elas. Para as amostras utilizando o 10T seco houve uma
reducdo na massa especifica em relacdo a pasta com 10% de IOT na forma de lama

pois, possivelmente, pode ter algum ar aprisionado nas pastas.

Com o aumento na relacdo agua sélidos de 0,65, como esperado, ocorreu uma
reducdo da massa especifica quando se compara as pastas das misturas da relacdo 0,45.

Para a pasta com relacdo agua solidos 0,65, utilizando o 10T seco, também foi
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observado um aumento na massa especifica quando se aumentou o teor de substitui¢éo

do cimento.

Tabela 4.15: Resultados das massas especificas de cada secédo do cilindro das misturas, e sua média

final.
. Ptopo Pi Pu Phbase Ap Médla
Misturas
(kg/m?)  (kg/m®)  (kg/m?)  (kg/m?)  (kg/m?)  (kg/m¥)
o Referéncia 1890 1890 1910 1920 30 1900
2 = 5%I0T 1900 1920 1920 1920 -10 1910
‘f.) —  10% 10T 1960 1970 1970 1970 -10 1970
s | 2 1spi0T 1970 1970 1970 1960  -10 1970
|5 S 10% 10T 1900 1910 1910 1910 10 1910
%)
Lo
puc «  Referéncia 1700 1720 1720 1730 30 1720
1 S
s |3
chc%ﬂ =
s S  10% IOT 1750 1750 1760 1760 10 1750
o

4.3.1 Absorcao total, Indice de Vazios e Massa Especifica

Na Tabela 4.16 sdo apresentados os resultados de absorcdo total, indice de
vazios e massa especifica real das pastas de referéncia, bem como das pastas com as
substituicdes de 5%, 10%, 15% de cimento por rejeito (I0T) em forma de lama, e 10%
de 10T na forma seca. Além disso apresenta-se o desvio padrdo dos respectivos indices
encontrados. E possivel perceber que os resultados de absorcéo total e indice de vazios
das pastas com substituicdo foram semelhantes aos da pasta de referéncia. Com relacéo
a massa especifica, os valores apresentados nas substituicdes do rejeito nas proporgdes
de 5%, 10% e 15% utilizando o rejeito na forma de lama foram superiores ao valor de

referéncia.
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Tabela 4.16: Resultados de absorcéo de dgua, indice de vazios, massa especifica das amostras

curadas com substituices de 0, 5, 10 e 15% de 10T em lama e 10% com 10T seco.

Absorgao total -

indice de vazios -

Massa especifica

% 10T Real (kg/m3) - DP
A (%)-DP (%) Iv (%) - DP (%)
(%)
0 24,91 0,89 35,78 £0,82 2,32 £0,29
5 24,17 0,51 36,35 +1,61 2,46 0,00
10 23,46 +0,84 36,96 +0,95 2,47+0,06
15 23,35 0,23 35,84 £0,17 2,47 £0,08
10% IOT SECO 26,56 +0,27 34,37 £0,27 2,25 £0,36
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5. CONCLUSOES

O rejeito de minério de ferro (IOT) estudado apresentou uma granulometria fina,
com Dsp variando de 11,65 a 12,84 um, das amostras em forma de lama e seca,
respectivamente. Assim, foi possivel concluir que o IOT apresentou distribuicdo
granulométrica similar a do cimento. A analise de DRX indicou a presenca de quartzo,
hematita, caulinita, goethita, clorita, biotita e talco, no entanto, os principais minerais
encontrados foram a hematita (50,6%) e o quartzo (31,5%), segundo o método de
Rietveld. O DRX também mostrou que o teor de amorfos encontrado foi zero, indicando

a ndo reatividade e seu potencial como filler.

A composicdo quimica do IOT foi obtida pelo método de preparacdo fundido e
prensado, desta maneira, em ambos os metodos, os principais elementos encontrados
foram o ferro, silicio e aluminio. Vale dizer que o método fundido foi semelhante ao
resultado encontrado na analise de DRX quantitativo. A massa especifica obtida do IOT
encontra-se na faixa entre a hematita e o quartzo. As analises no MEV mostram que as
particulas do 10T analisados possuem uma grande distribui¢cdo no tamanho de particulas
com aspecto morfolégico angulares, rugosas, irregulares de forma dispersa. Foi
verificado nas imagens que as fases claras detectadas apresentaram alta concentracéo de
ferro, e os pontos escuros assinalados apresentaram um alto teor de silicio. Com isso, a
partir das caracteristicas fisicas e mineraldgicas encontrada no rejeito permite inferir sua

viabilidade ao emprego como aditivo mineral.

Em relacdo as pastas, no ensaio de reologia a incorporacdo de rejeito de minério
de ferro (I0T) nas pastas promoveu um acréscimo na tensdo de escoamento estatica e
reducdo no mini-espalhamento, assim, quanto maior foi a adicdo do 10T, maior foi a
tensdo e menor foi o mini-espalhamento. Este aumento ocorreu em funcdo da adicdo de
particulas finas, mais porosas, rugosas e angulares do IOT. A adicdo do IOT tambem
aumentou a tensdo de escoamento dinamica, e ndo alterou de maneira expressiva na

viscosidade plastica.

A adicdo de 10T promoveu um aumento na massa especifica no estado fluido
das pastas de cimento, este aumento ocorreu devido a substituicdo do cimento pelo 10T,

um material de maior massa especifica.
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No estudo de hidratagdo por calorimetria isotérmica verificou-se que a adi¢do de
IOT aumentou taxa de aceleragédo e o pico de hidratacdo do aluminato tanto para relacéo
agua material solidos 0,45 como para 0,65. Essa aceleracdo da cinética de hidratacdo se
deu devido ao efeito de nucleacdo provido pelo IOT. No estudo da analise térmica as
pastas com adicdo apresentaram perda de massa semelhantes a pasta de referéncia
indicando que ndo houve alteracdo dos tipos de produtos de hidratacdo formados. Na
sua quantificacdo, a adicdo de 10T ndo houve uma tendéncia de aumento ou redugéo na
quantidade de CH e 4gua combinada total nas diferentes idades avaliadas.

Quanto as propriedades mecénicas, 0 aumento no teor de IOT na mistura
promove uma reducdo na resisténcia a compressdo na mistura. Essa redugdo se mostrou
menor para as menores idades (3 e 7 dias) devido ao efeito de aceleracdo promovido
pelo 10T. A reducdo na resisténcia a compressdo ocorreu por conta da redugdo de
material cimenticio na mistura. Quando se comparou os modulos de elasticidade, o

incremento do rejeito ndo alterou de maneira significativa o mesmo.

A sedimentacdo estatica ela foi reduzida, ou seja, as pastas se tornaram mais
estaveis com a utilizacdo do 10T. Com relagcdo a massa especifica no estado endurecido,
houve um aumento, assim como observado para o estado fluido. O indice de vazios e a
absorcdo total ndo foram alterados, em funcdo da granulometria do 10T e do cimento

serem similares.

Os resultados adquiridos das pastas com a relagdo agua solido 0,45 mostrou
semelhanca aos obtidos quando a relacdo aumentou a 0,65, no entanto, as diferencas
entre eles foi ao que concerne a maior concentracdo de agua, conforme esperado. Em
relacdo a adicdo do IOT lama e o IOT seco, a propriedade mais influenciada foi a
reologia, que teve a tensdo de escoamento reduzida e aumento de espalhamento,

provavelmente devido a aglomeragdo dos graos.

Com relacdo as diferentes concentragdes de substituicdo do rejeito de minério de
ferro pelo cimento nas pastas, os resultados mostraram que a substituicdo mais
adequada foi a substituicdo de 5% de IOT. Desta forma, a utilizacdo do rejeito de
minério de ferro possibilitou avaliar seu desempenho em matrizes cimenticias, assim,
com as avaliagdes apresentadas os resultados mostram que o 10T apresenta potencial do

seu emprego como adigéo do tipo filler no cimento.
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5.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Utilizacdo do Rejeito de Minério de Ferro (lama - finos) em produtos
cimenticios como Argamassas e Concretos;

Utilizar dos finos (I0T) em concretos auto-adensaveis;
Estudar o comportamento dos finos na reologia dos concretos;
Ensaio de durabilidade;

Realizar Analise de Ciclo de Vida (ACV) do material desenvolvido para
quantificacdo dos impactos ambientais;

Avaliacdo dos custos de producéo;

Entender melhor os efeitos do 10T na hidratagé&o.
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