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Resumo: O ramo da construgdo civil € consumidor de uma quantidade significativa de matéria
prima. Por este motivo muito é estudado sobre o aproveitamento de residuos em materiais de
construcdo. Dentre os varios residuos que vem sendo estudados com esta finalidade, tem-se
aquele oriundo da producao de caulim. Por proporcionar uma destinacéo adequada, reduzindo
a demanda e consequentes problemas oriundos da sua extracéo, o estudo da utilizacdo do rejeito
de caulim tem valor cientifico e socioambiental. O caulim é uma rocha composta pelo
argilomineral caulinita, utilizado em vérios setores industriais do pais. A extracdo e o
processamento deste mineral sdo geradores de residuos, sendo estes muitas vezes descartados
de forma ndo planejada. Existem estudos sobre potencial do residuo de caulim e sua
aplicabilidade em materiais alternativos na producdo de concretos, blocos e argamassas. Este
trabalho tem por objetivo caracterizar o rejeito proveniente do beneficiamento do caulim, por
via Umida, do ponto de vista quimico, fisico e mineraldgico para ser utilizado como adicao na
producdo de cimento Portland aditivado como pozolana e filer. Os residuos foram
caracterizados através da determinacdo de massa especifica, perda ao fogo, sua distribuicao
granulométrica e composi¢do quimica, difragdo de raios X e anélise térmica diferencial e
gravimétrica. Foram caracterizadas amostras de residuos na condi¢do natural, moido por 1h e
apos queima a 500 °C, 600 °C, 700 °C e 750 °C, por 3h. Posteriormente, o material foi
submetido aos ensaios de indice de atividade pozolanica com cal e cimento. Os resultados
demonstraram que o residuo de caulim apresenta propriedades adequadas para aplicacdo em
produtos cimenticios, tanto na sua forma calcinada (como adi¢do pozoléanica), quanto na forma
in natura (material carbonético), tendo em vista que o material atendeu as especificaces da
NBR 12653 (ABNT, 2015).

Palavras-chave: Cimento Portland, Residuo de caulim, Adi¢do Cimenticia.

1 INTRODUCAO

O cimento Portland é um dos mais importantes insumos da construcao civil. Segundo
informagdes da Associagdo Brasileira de Cimento Portland — ABCP (2022), este material foi
patenteado em 1824, pelo construtor inglés, Joseph Aspdin. Até pouco tempo atras existia
apenas um tipo de cimento comercializado no Brasil. Todavia, com a evolugédo das pesquisas
cientificas a respeito do tema, foram desenvolvidas novas formulagdes que sao especificas para
determinados usos, permitindo que se obtenha compoésitos cimenticios com resisténcia e
durabilidade melhoradas.

Ainda segundo a ABCP (2022), o cimento Portland € composto basicamente por
clinquer e adicdes. Este primeiro é o principal componente, estando presente em todos 0s tipos
de cimento, enquanto as adigdes sdo as responsaveis por definir as principais caracteristicas do
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composito, por isso, podem variar, dependendo do tipo de cimento. As matérias primas
empregadas como adicOes incluem o gesso, as escorias de alto-forno, os materiais pozolanicos
e 0s materiais carbanaticos.

Os materiais pozolanicos sdo rochas vulcanicas ou matérias orgénicas fossilizadas
encontradas na natureza, certos tipos de argilas calcinadas a elevadas temperaturas e derivados
da queima de carvdo mineral em usinas termelétricas, entre outros. As adi¢Ges pozolanicas,
quando pulverizadas em particulas de elevada finura, passam a apresentar a propriedade de
ligante hidraulico, porém, de forma diferente do que ocorre com as escorias de alto-forno. Isto
porque, para que haja o processo de hidratacdo da pasta cimenticia com liberacdo de hidroxido
de calcio (cal), € necessério que haja a presenca de clinquer misturado a adi¢do pozolénica
(CHRIST, TUTIKIAN & HELENE, 2022).

As adicOes pozolanicas, quando adicionadas ao cimento, sdo responsaveis por promover
o refinamento dos poros e gerar a reacdo quimica com o Ca(OH)2, o que leva ao
desenvolvimento de novos compostos de silicato de célcio hidratados (C-S-H), que
proporcionam resisténcia mecanica aos compasitos cimenticios (CHRIST, TUTIKIAN &
HELENE, 2022). Os materiais carbonaticos ou filer calcéario, sdo rochas moidas, cuja
constituicdo é composta por carbonato de calcio tais como o préprio calcario. Este material é
adicionado ao cimento com a intengdo de fornecer maior grau de trabalhabilidade as misturas
cimenticias. Isso é possivel porque os grdos ou particulas moidas dessas adicdes possuem
dimensGes adequadas para se alojarem entre as estruturas dos demais componentes do cimento,
funcionando como uma espécie de lubrificante (ABCP, 2022).

A NBR 12653 (ABNT, 2014) determina que para que um material seja classificado
como adi¢cdo pozolanica da classe N, sua composi¢cdo quimica deve ser composta por, no
minimo, 70% do somatorio dos elementos SiO2 + Al>O3 + Fe>Os3. Além do que, o percentual
do Trioxido de Enxofre SOz ndo deve ultrapassar 4%. Silva e Picanco (2022) acrescentam ainda
que quanto maior o teor de caulinita presente (SiO2Al20z3) na argila, melhor seré a qualidade da
pozolana produzida. A NBR 16697 (ABNT, 2018) determina que 0s materiais pozolanicos
podem ser empregados no cimento em um percentual que varia de 5% a 50%, dependendo da
nomenclatura do composto. Ainda segundo esta norma, os materiais carbonaticos sdo materiais
finamente divididos, constituidos em sua maior parte de carbonato de célcio e sua utilizacdo em
cimentos, pode variar de 6% a 50%, a depender do tipo de cimento produzido.

Os materiais pozolanicos mais utilizados atualmente sdo a silica ativa, cinza volante,
metacaulim e cinza de casca de arroz. Todavia, diversos estudos tém apontado a viabilidade do
uso de residuos industriais para este fim. Um dos produtos que passou a ser visto com grande
potencial para uso como adi¢do pozolanica é o residuo proveniente do beneficiamento do
caulim. Segundo Nobrega (2007), este material é constituido mineralogicamente por quartzo,
mica e feldspato, com aproximadamente 7% de caulim, sendo que o teor desse mineral vai
depender do tipo de tecnologia empregada no processo de beneficiamento do caulim.

Segundo Silva e Picango (2022), a eficiéncia do uso de residuo de caulim como adi¢do
pozolénica ird depender fortemente da composi¢do quimica e mineraldgica da argila, cujas
caracteristicas variam de acordo com 0 meio ambiente em que sdo encontradas. Ainda segundo
0s autores citados acima, o residuo de caulim ja foi estudado por diversos pesquisadores, 0s
guais constataram que apds passar por um processo de beneficiamento prévio (moagem e
calcinacdo a elevadas temperaturas) o material passa a apresentar caracteristicas de acordo com
as especificadas pela NBR 12653 (ABNT, 2014), podendo ser utilizado como adic¢éo pozoléanica
em cimento Portland. Todavia, 0s mesmos autores constataram em sua pesquisa que dentre 0s
trabalhos realizados, até entdo, ndo ha nenhum que verse sobre o uso do residuo calcinado e
residuo in natura (na mesma composi¢do). Apenas o trabalho de Azeredo (2012) abordou o
assunto. Porém, as composi¢des propostas utilizaram uma mistura de residuo calcinado e



residuo in natura, em substituicdo ao cimento e a areia, respectivamente, para argamassas
produzidas a base de cal.

Neste sentido, a presente pesquisa procura preencher esta lacuna, avaliando o potencial
técnico do uso de residuo de caulim tanto em sua forma in natura, como na forma calcinada,
em substituicdo ao filer e a adicdo pozolanica comercial, respectivamente, para uso em
argamassa de cimento Portland. Portanto, sera verificado se o residuo de caulim moido, sem
ser ativado termicamente, e o residuo moido e calcinado, se enquadram nos preceitos
estabelecidos pela NBR 16697 (ABNT, 2018).

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais
2.1.1 Residuo de caulim

O residuo utilizado nesta pesquisa € proveniente do beneficiamento do caulim por via
umida, sendo obtido apds a etapa de centrifugacdo, como pode ser observado no fluxograma da
Figura 1. Tal material tem origem na mina localizada em Ipixuna/PA, explorada pela empresa
Imerys - RCC. Neste local o material passa primeiramente pelo pré-beneficiamento que inclui
0s processos de dispersdo, desareiamento, centrifugacdo e empolpamento. Em seguida, o
material € bombeado com vaz&o entre 260 e 350m3 /hora através do mineroduto de @ 12 (doze)
polegadas de didametro e comprimento de 158 km, para a planta de beneficiamento do grupo
Imerys no municipio de Barcarena/PA, onde é submetido a diversos processos industriais,
gerando produtos de acordo com as necessidades dos clientes. Na Figura 2 é possivel observar
a localizacdo da mina em Ipixuna/PA, bem como a planta de beneficiamento da empresa em
Barcarena/PA, de onde o residuo foi retirado.

Figura 1 - Fluxograma do processo de beneficiamento do caulim pela empresa Imerys - RCC
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Figura 2 - Mapa de localizacdo da mina em Ipixuna/PA e da planta de beneficiamento em Barcarena/PA
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Apds a coleta do residuo in natura (R1), este foi submetido ao processo de secagem em
estufa por um periodo de 24h e, logo em seguida, foi separado em dois tipos, sendo classificado
como RB (residuo beneficiado — calcinado e moido) e RIM (residuo in natura apenas moido).
O intuito deste trabalho € utilizar o RB como substituto da pozolana e 0 RIM em substitui¢do
ao filer, no cimento Portland, para a confeccdo de argamassa de mdltiplo uso. O RB passou
pelo processo de calcinagdo em quatro diferentes temperaturas: 500°C, 600°C, 700°C e 750°C,
por um periodo de 3h, e apods isso, foi destorroado e moido no laboratorio de engenharia civil
da Universidade Federal do Pard - UFPA, em um moinho de bolas da marca EMIC, com
velocidade de rotacdo de 12 rpm. A carga moedora foi composta por 5 kg de esferas para cada
1kg de residuo, sendo 2/3 de esferas maiores, com didmetro de 32mm e 1/3 de esferas menores,
com didmetro de 12mm. A moagem foi feita em circuito aberto, a seco, com tempo de moagem
de 60 minutos. Por altimo, o material foi peneirado, com um auxilio de um pincel, até passar
totalmente pela peneira de abertura #200. O RIM, por sua vez, passou apenas pelo processo de
moagem e peneiramento.

2.2. Métodos

Apbs o processo de beneficiamento os residuos RB e RIM foram submetidos aos
seguintes ensaios de caracterizagio, conforme ilustrado no fluxograma da Figura 3. E
importante destacar que como o intuito da pesquisa é avaliar a eficiéncia do beneficiamento
empregado no residuo in natura para o melhoramento da atividade pozolanica dos residuos



calcinados (em quatro diferentes temperaturas) e o efeito filer do material moido, os ensaios de
caracterizagdo quimica, fisica e mineraldgica foram realizados em 6 (seis) amostras, conforme
especificado na Tabela 1, a fim de se obter o comparativo entre as amostras.

Figura 3 - Fluxograma das etapas de caracteriza¢do do residuo
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Tabela 1 - Nomenclatura utilizada para o residuo

Nomenclatura Tipo de residuo
RI Residuo in natura
RIM Residuo moido por 1h
RB500 Residuo calcinado a 500°C e moido por 1h
RB600 Residuo calcinado a 600°C e moido por 1h
RB700 Residuo calcinado a 700°C e moido por 1h
RB750 Residuo calcinado a 750°C e moido por 1h

Fonte: Os autores, (2023)

2.2.1 Massa especifica

A massa especifica do RB e RI foi determinada por meio do ensaio descrito pela NBR
16605 (ABNT, 2017). Dessa forma, utilizou-se um frasco de Chapman, preenchido com
querosene até o nivel de leitura entre zero e 1 cm3, para a realizagdo da primeira leitura (V1).
Em seguida, introduziu-se a massa do residuo e fechou-se o frasco a fim de evitar a formagéo
de bolhas de ar. Colocou-se entdo o frasco no banho de &gua em posicdo vertical, por 30
minutos, e registrou-se a leitura final (V2). A massa especifica foi calculada por meio da
equacéo 1.



p=i— (Eq.1)
Onde:
p - € a massa especifica do material ensaiado, em gramas por centimetro cubico (g/cm3);
m - € a massa do material ensaiado, expressa em gramas (g);

vl e v2 — valores corrigidos a partir da calibracdo da escala do frasco, em centimetros cibicos
(cm3).

2.2.2 Perda ao fogo

O ensaio para a determinacdo do percentual de perda ao fogo do RI e RB foi realizado
no laboratério de cimento (Cimento ELO) em Currais Novos — RN. O procedimento seguiu as
recomendacdes da NBR NM 18 (ABNT, 2012). Desta forma, uma pequena amostra de residuo
(509) foi inserida em um cadinho e aquecida em mufla a 950 °C, durante 15 minutos. Apos a
sinterizacdo, a amostra foi entdo seca, em dessecador, e posteriormente foi pesada, até a
obtengdo de uma massa constante.

Apbs o procedimento descrito, ocorreu uma diminuicdo do valor da massa da amostra
inicial, devido a evaporacdo do diéxido de carbono (CO2), presente no calcério e da agua
contida no gesso. Segundo Cunha (2022), a variacdo no percentual do indice de perda ao fogo
indica uma hidratacdo avancada do cimento.

2.2.3 Area especifica (Blaine)

O ensaio para a determinacdo da area especifica do Rl e RB foi realizado pela
metodologia de permeabilidade ao ar (método Blaine), cujo procedimento encontra-se descrito
na norma NBR 16372 (ABNT, 2015). Desta maneira, primeiramente foi calculada a massa
especifica do residuo de caulim utilizado no ensaio. Logo em seguida, foi aferida a finura do
material por meio do equipamento de Blaine, utilizando-se a Equacéo 2.

. kJTVe?
Blaine = p(le (EqZ)

2.2.4. Granulometria a laser

A distribuicdo do tamanho dos grdos foi determinada por meio do ensaio de
granulometria a laser, que foi realizado no laboratério de materiais da Universidade Federal de
Campina Grande (UFCG). Para este ensaio a amostra foi dispersa em 250 ml de agua destilada,
misturada em um agitador mecanico por 20 minutos. Apos isso, 15 ml dessa mistura foi
separada e dispersa em um banho ultrassénico, e por fim, colocada em um equipamento do tipo
CILAS modelo 1064 para a determinacédo da granulometria.

2.2.5 Analise termogravimétrica

A anédlise termogravimétrica dos residuos também foi realizada no laboratorio de
materiais da UFCG. Para tanto, foi utilizado um equipamento modelo RB 3020BP. O ensaio
consistiu em aquecer as amostras em uma faixa de temperatura que variou de 25°C a 1000°C a
uma taxa de 10°min em ambiente com atmosfera controlada, com gas nitrogénio, fluxo de



50ml/min. Foram utilizadas as técnicas de andlise térmicas: termogravimetria (TG),
termogravimetria derivada (DTG) e andlise térmica diferencial (ATD).

2.2.6 Difragéo de raios-X

O ensaio de difracdo de raios-x (DRX) foi realizado no laboratério de engenharia civil
da Universidade Federal de Goids - UFG. As medidas de difracdo de raios X (DRX) foram
realizadas em um difratdmetro Bruker D8 Discover, utilizando-se radiagdo monocromatica de
um tubo com anodo de cobre acoplado a um monocromador Johansson para Kal operando em
40kV e 40mA, configuracdo Bragg-Brentano 0-260, detector unidimensional Lynxeye, intervalo
de 20 de 3° a 100°, com passo de 0,01°. As amostras foram mantidas em rotagdo de 15 rpm
durante a medida.

2.2.7 Fluorescéncia de raios-X

O ensaio de fluorescéncia de raios-x foi realizado no Laboratério de engenharia civil da
UFG. Utilizou-se pastilnas prensadas, que foram confeccionadas pela mistura e
homogeneizagédo na proporgéo de 3g do aglutinante para 9g de amostra previamente seca. Essas
pastilhas foram prensadas com uma forca de 15 toneladas. As medidas de fluorescéncia de raios
X (FRX) foram realizadas em um espectrometro Rigaku modelo ZSX Primus 1V, equipado com
tubo de Rh. Para andlise dos elementos menores, os resultados foram obtidos por pacote de
curvas de calibragdo GeoTrace 3° da Rigaku.

2.2.8 Indice de atividade pozolanica com cal

A atividade pozolanica do RB foi medida por meio do ensaio com cal hidratada, cujo
procedimento é descrito na NBR 5751 (ABNT, 2015). Dessa forma, foi dosada uma argamassa
constituida por hidréxido de célcio p.a, residuo de caulim calcinado (RB), areia normal e agua,
nas proporcdes descritas pela referida norma. As pozolanas sdo consideradas satisfatorias
quando exibem aos 07 (sete) dias, valores de resisténcia a compressdo iguais ou superiores a
6,0 MPa.

2.2.9 indice de atividade pozolanica com cimento

Para o0 ensaio mecanico em argamassas com cimento Portland seguiu-se 0s
procedimentos descritos na NBR 5752 (ABNT, 2014), na qual a determinagéo da atividade
pozolanica de um material é funcdo do comportamento mecanico de duas argamassas,
preparadas com traco em massa de 1:3 e consisténcia padronizada de 165 + 5 mm. A primeira
argamassa, admitida como de referéncia, € composta apenas de cimento, areia normal e agua,
enquanto a segunda argamassa tem 35% do seu volume de cimento substituido pela pozolana
gue se pretende analisar, neste caso o residuo de caulim calcinado (RB). O indice de atividade
pozolanica com cimento Portland (IAP) é definido como a relagdo entre as resisténcias a
compressdo, aos 28 dias, da argamassa com pozolana e cimento Portland e a de referéncia. Para
que um material seja considerado pozolanico, este indice, normalmente expresso em
porcentagem, deve ser superior a 90%.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO



3.1 Massa especifica

A Tabela 2 apresenta os valores de massa especifica encontrados para cada uma das
amostras. Observa-se que praticamente ndo houve variagdo nessa grandeza em cada tipo de
residuo estudado, sendo que se verificou uma pequena variacdo de ordem crescente,
diretamente proporcional ao aumento de temperatura de calcinagéo, a exce¢do das amostras Rl
e RIM. Na NBR 16605 (ABNT, 2017) é possivel verificar que os valores de massa especifica
da maior parte dos cimentos comercializados no Brasil, varia de 2,90 a 3,20 — sendo um pouco
mais elevados que os resultados auferidos para os residuos calcinados na presente pesquisa.
Segundo Barata & Angélica (2012), baixos valores de massa especifica, compreendidos entre
2,09 e 2,71 g/cms3, podem indicar que o residuo de caulim é composto basicamente por caulinita,
com baixos teores de elementos minerais complementares como o quartzo, muscovita, anatasio
e gibsita.

Tabela 2 - Resultados obtidos para a massa especifica

Amostra Valor da massa especifica
RI 2,632 g/cm3
RIM 2,631 g/cm3
RB500 2,624 g/cm?3
RB600 2,626 g/cm?
RB700 2,628 g/cm?3
RB750 2,704 g/lcm?3

Fonte: Os autores, (2023)

3.2 Perda ao fogo

Na Tabela 3 é possivel observar os resultados auferidos para o percentual de perda ao
fogo das amostras de residuo de caulim. Constatou-se que os valores encontrados para 0s
residuos calcinados estdo de acordo com o que é estipulado pela NBR 12653 (ABNT, 2014)
para serem considerados adi¢Bes pozolanicas, ou seja, menor que 10%. Dessa forma, o material
em cotejo pode ser enquadrado na classe N do referido documento normativo. Outro ponto
observado aqui é que semelhante ao que foi detectado por Barata (2007), a medida que se
aumenta a temperatura de calcinacdo empregada no residuo, ocorre a transformacao de caulinita
em metacaulinita, fazendo com que haja uma diminuigdo do percentual de perda ao fogo nas
amostras. Os residuos ndo tratados termicamente (Rl e RIM), por sua vez, obtiveram
percentuais maiores que o limite estipulado pela norma em questdo, o que significa que ndo
apresentam atividade pozoléanica suficiente para serem utilizados como adi¢do pozolanica.
Todavia, os valores estdo em consonancia com o que foi encontrado por Barata (2007) — que
afirma que 14,70% ¢é o valor teorico ideal para o mineral caulinita.
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Tabela 3 - Percentual de perda ao fogo

Amostra Limite normativo <10
RI 13,50%
RIM 13,20%
RB500 6,70%
RB600 6,30%
RB700 6,10%
RB750 5,80%

i Fonte: Os autores, (2023)
3.3 Area especifica (blaine)

A Tabela 4 apresenta os resultados obtidos no ensaio de blaine. Observa-se que houve
um aumento na &rea especifica dos residuos, diretamente proporcional a elevacdo da
temperatura de calcinacdo empregada no tratamento térmico. O residuo que passou apenas pelo
processo de moagem também obteve um crescimento consideravel em sua area especifica em
relacdo ao residuo in natura, o que demonstra a eficiéncia do beneficiamento empregado.

Tabela 4 - Area especifica obtida pelo método de Blaine

Amostra Area especifica
RI 2985 cmz/g
RIM 3985 cm¥/g
RB500 4010 cm¥/g
RB600 4090 cm¥/g
RB700 4185 cm/g
RB750 4230 cm3/g

Fonte: Os autores, (2023)

Segundo Silva e Pican¢o (2022), um cimento com granulometria mais fina possui maior
quantidade de grdos por unidade de massa, ou seja, maior area especifica. Por isso, a agua
encontrard maior area de contato com o cimento e a reacdo se dard com maior intensidade,
resultando em uma resisténcia mecanica mais elevada e maior liberacdo de calor. Barata (2007)
afirma que pozolanas altamente reativas como a silica ativa; cinza de casca de arroz e
metacaulinita de alta reatividade, geralmente apresentam area especifica de 20.000 m#kg,
60.000 m?/kg e 16.800 m?kg, respectivamente. Os valores encontrados para as amostras
analisadas nesta pesquisa se aproximam dos resultados obtidos no estudo publicado por Hoppe
Filho et al., (2017), pelo qual a area de superficie especifica do metacaulim foi de 4700 cm?/g
e do filer calcéario 7600 cm?/g. Além do que, ao comparar os resultados da area de superficie
especifica dos residuos de caulim com o valor obtido para o cimento CPV (4960cm?/g),
constata-se que este possui uma finura um pouco mais elevada.
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3.4 Granulometria a laser

Segundo Christ, Tutikian e Helene (2022), nem todos 0s materiais pozolanicos
apresentam a mesma distribui¢do granulométrica, logo, o preenchimento dos vazios da mistura
pode diferir para cada tipo de material. Por isso, é necessario conhecer a faixa e a distribuicdo
granulométrica de cada componente. Pozolanas com distribui¢cdo granulométrica e dimenséo
de grdo similar aos demais constituintes da mistura ndo proporcionam grandes beneficios para
0 empacotamento. Das curvas granulométricas do residuo de caulim (ilustradas na Figura 4),
obtidas por meio do granulémetro a laser, observa-se que o0 RB750 é o material que apresenta
0 menor tamanho de particulas em relacdo ao RI. Todavia, verifica-se que ndo houve grande
diferenciacéo entre as amostras de residuos calcinadas em diferentes temperaturas. O residuo
gue passou apenas pela moagem também apresentou tamanho de particulas bem semelhantes
as amostras que passaram pelo tratamento térmico.

Figura 4 - Curvas de distribuicio granulométrica a laser
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Fonte: Os autores, (2023)

Em relacdo ao volume de particulas, os materiais calcinados e moidos a temperatura de
700°C e 500°C apresentaram maior volume para os grdos com tamanhos de cerca de 7 pum,
enguanto os calcinados a 600°C e 750°c obtiveram maior volume para os graos com diametro
de aproximadamente 9 um, ja o residuo in natura para particulas com tamanho de 7 um, e o
residuo apenas moido, para graos com diametro de 6 um. De acordo com a NBR 12653 (ABNT,
2014), para ser considerado pozolanico é necessario que o material apresente um maximo de
34% de particulas retidas na peneira de malha 45 um no ensaio de granulometria. Silva e
Picango (2022) afirmam que abaixo da granulometria de 0,045mm encontra-se um alto teor de
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caulim. Pelos resultados auferidos nesta pesquisa constata-se que todas as amostras de residuos
cumprem este requisito normativo.

3.5 Andlise termogravimétrica

Os graficos das Figuras (5a) e (5b) apresentam os resultados auferidos na anélise
termogravimeétrica realizada nos residuos analisados neste trabalho. A area de cada pico das
curvas DTG representa as perdas de massa associadas ao processo de desidroxilacdo das
caulinitas, calculadas para os intervalos de temperaturas apresentados. Os resultados de
TG/DTG e ATD mostram que o processo de conversdo da caulinita em metacaulinita comeca
a ocorrer em 450°C finalizando em cerca de 600°C, indicando entdo que a calcinacdo a uma
temperatura de 600°C a 700°C esté& adequada para este tipo de material. Além disso, podem ser
observados os fendmenos da desidratacdo da hidroxila (OH), ou seja, a perda constitucional de
OH- , que acontece entre 600°C a 800°C, transformando a caulinita em metacaulinita, e a
recristalizacdo da metacaulinita convertendo-se em mulita, para temperaturas superiores a
800°C.

Figura 5 - (a) Variacdo do percentual de perda de massa; (b) variacdo térmica pela diferenca de
temperatura
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Fonte: Os autores, (2023)
3.6 Difracdo de raios-X

A Figura 6 ilustra os difratogramas de raios-X das amostras analisadas. Os espectros
indicam que os residuos de caulim sdo constituidos essencialmente pelo mineral caulinita, além
do mineral acessorio quartzo, que esta presente em todas as amostras calcinadas, & excegdo da
RB750. O fato de as amostras serem constituidas majoritariamente por caulinitas demonstra a
excelente qualidade destes materiais como matéria-prima para adi¢cbes pozolanicas, ja que
segundo Barata (2007), a fabricacdo deste tipo de adigdo somente é possivel por meio da
calcinagdo de argilas contendo teores minimos de 90% de caulinita. Apds a calcinacdo é
possivel observar que os picos de caulinita desapareceram nas amostras BR750, RB700 e
RB600.

Segundo Nobrega (2007), a intensidade do pico de portlandita € um parametro para se
avaliar a atividade pozolanica do material, sendo que a evolucdo destes picos representa o
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consumo de hidrdxido de célcio. Este autor afirma que a decomposi¢do do hidréxido de célcio
ocorre em torno de 500°C, e a verificacdo da atividade pozolanica se da pela diminui¢do do
pico correspondente a esta faixa de temperatura. Nos materiais analisados neste trabalho
observou-se que este fendmeno ocorreu quando se aplicou temperatura de 600°C. Outro fator
importante a ser destacado aqui é a influéncia da cristalinidade do caulim na atividade
pozolanica da adigdo produzida. Segundo Barata (2007) uma caulinita muito bem ordenada da
origem a uma metacaulinita de baixa reatividade. Por isso, caulinitas com uma maior
quantidade de defeitos em sua estrutura cristalina proporcionam maiores taxas de
desidroxilacédo e, consequentemente, maior reatividade. Este autor afirma ainda que o grau de
desordem pode ser observado pela formagéo dos picos principais de caulinita mais alargados
na base dos difratogramas. Levando isso em consideracdo, todas as amostras calcinadas
apresentam um bom potencial de reatividade, tendo em vista os angulos apresentados.
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Figura 6 - difratogramas de raios-X das amostras analisadas
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Fonte: Os autores, (2023)
3.7.Fluorescéncia de raios-X

A partir da leitura da Tabela 5 é possivel verificar que em todas as amostras analisadas
o0 valor do somatdrio dos teores de SiO2 + AloOs + Fe.O3 sdo maiores que 70%, atendendo,
portanto, as especificacdes da NBR 12653 (ABNT, 2014) para que um material seja classificado
como adicdo pozolanica da classe N. Observa-se que a amostra que apresenta a maior
concentracdo de SiO. é o RB750. Todavia, este percentual ndo é discrepante dos demais
resultados. Segundo Christ, Tutikian e Helene (2022), pozolanas que possuem elevado teor de
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dioxido de silicio SiO2 reagem com Ca (OH), formando produtos hidratados que melhoram o
desempenho mecanico e a durabilidade do material. Todavia, um elevado teor deste
componente pode vir a prejudicar a reatividade da pozolana produzida.

Tabela 5 — Resultados obtidos no ensaio de Fluorescéncia de raios-X

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

Fonte: Os autores, (2023)

Conforme explica Sousa (2017), as adigdes com maiores teores de Al,O3 possuem maior
reatividade pozolénica, ja que esta propriedade estd diretamente ligada ao maior teor de
caulinita, que € o argilomineral potencialmente ativado pelo tratamento térmico. Por outro lado,
quanto maior o teor de SiO., menor a reatividade pozolanica, pois o quartzo nao é reativo. Por
esta andlise, pode-se inferir que a amostra RB600 é a que possui maior potencial para produzir
adicOes com boa atividade pozolanica.

3.8 indice de atividade pozolanica com cal

A Tabela 6 apresenta os resultados obtidos no ensaio de indice de atividade pozolanica
com cal para as amostras estudadas nesta pesquisa. Observa-se que houve um aumento
crescente na resisténcia mecanica dos compdsitos a medida que se aumentava a temperatura de
calcinacdo, até atingir 600°C, a partir disso houve um decréscimo na resisténcia. Entre as
composic¢des analisadas, apenas 0 RB600 atingiu o parametro minimo estipulado pela NBR
5751 (ABNT, 2015), de 6 MPa, aos sete dias de cura.

E importante destacar que a relagio agua cimento (a/c) foi mantida em 0,80 para todas
as amostras, e em todos os casos foi atendido ao limite de abatimento estabelecido pela referida
norma para ser considerada como uma argamassa de consisténcia normal (225£5mm).

Os dados obtidos diferem do que ja havia sido registrado em outras pesquisas
semelhantes como a de Barata & Angélica (2011), que obtiveram resultados superiores para o
ensaio de indice de atividade pozolanica com cal para residuos que foram calcinados a
temperaturas de 750°C. Todavia, os resultados auferidos na presente pesquisa comprovam que
é possivel obter pozolanas de boa qualidade com um menor dispéndio de energia, e este fato
pode estar relacionado a quantidade de defeitos presentes na microestrutura do material.
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Tabela 6 - Resultados do ensaio de IAP com cal

Resultado médio da resisténcia a

Amostra compressdo aos 7 dias
RIM 1,92
RB 500 2,68
RB 600 6,06
RB 700 4,30
RB 750 4,45
Resisténcia requerida 6,00

Fonte: Os autores, (2023)

3.9 indice de atividade pozolanica com cimento

A Tabela 7 apresenta os resultados obtidos no ensaio de indice de atividade pozolanica
com cimento para as amostras de residuo de caulim. Constatou-se que as composi¢cées RB600,
RB700 e RB750 atenderam aos requisitos estipulados pela NBR 5752 (ANBT, 2014), uma vez
gue obtiveram mais de 70% da resisténcia mecanica da argamassa de referéncia. O residuo
apenas moido e 0 que passou pelo processo de calcinacao a temperatura de 500°C nédo alcangou
0 minimo desejado.

Tabela 7 - Resultados do ensaio de AP com cimento

Resultado médio da resisténcia a

Amostra compressdo aos 28 dias
RIM 12,45
RB 500 16,75
RB 600 23,04
RB 700 23,55
RB 750 22,05
Argamassa de referéncia 23,81
Resisténcia requerida (70% da resisténcia obtida na
argamassa de referéncia) 21,43

Fonte: Os autores, (2023)

Observa-se que houve um crescimento na resisténcia mecanica do compasito de forma
proporcional ao aumento da temperatura de sinterizagcdo empregada. Todavia, 0 RB 600 e RB
700 obtiveram maiores valores em relagdo ao RB 750. Resultado semelhante ao que foi
observado no ensaio de indice de atividade pozolanica com cal.

Em relagdo ao indice de consisténcia, todas as amostras atenderam aos requisitos
estipulados pela NBR 5751 (ABNT, 2014) de (165+5 mm) para uma relagdo agua/cimento
fixada em 0,48. No entanto, é valido ressaltar aqui que se verificou uma diminuicdo da
trabalhabilidade das misturas contendo residuo de caulim em relagdo a argamassa de referéncia,
todavia, esta diferenca ficou dentro do limite minimo previsto pela referida norma e néo se
mostrou prejudicial ao composto final. Tais resultados estdo de acordo com a literatura
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pesquisada, pela qual autores como Silva e Pican¢o (2022) explicam que o residuo de caulim,
por apresentar em sua constituicdo teores de argila, tem bastante influéncia sobre a
trabalhabilidade dos produtos cimenticios, j& que seus grdos atraem mais agua. Por isso, 0
percentual de residuo utilizado nas misturas deve ser analisado de forma que seja possivel
indicar o teor 6timo de incorporacdo, e ndo prejudicar as propriedades fisicas e mecanicas dos
compdsitos.

4 CONCLUSOES

Esta pesquisa atingiu 0 objetivo proposto inicialmente, uma vez que, foi possivel
caracterizar as propriedades fisico-quimicas e mineraldgicas do residuo de caulim da
Amazonia, de forma a indicar as possiveis aplicacdes deste tipo de material, contribuindo desta
maneira, para a logistica reversa deste residuo. De modo geral, constatou-se que o residuo de
caulim apresenta propriedades interessantes para aplicacdo em produtos cimenticios, tanto na
sua forma calcinada (como adicdo pozolanica), quanto na forma in natura (material
carbonético). Todavia, para que o produto final atinja qualidade satisfatoria, € importante
encontrar o percentual étimo de utilizacdo para cada aplicacdo. Neste sentido, as seguintes
conclusdes isoladas sdo destacadas:

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

Il. No que se refere a perda ao fogo, constatou-se que todas as amostras de residuo de
caulim atenderam ao limite estipulado pela NBR 12653 (ABNT, 2015) para serem
consideradas adi¢Oes pozolanicas, a excecdo do Rl e RIM. Além do que, observou-
se que a medida que se aumenta a temperatura de calcinacdo, ocorre a diminuicao
do percentual de perda ao fogo, o que pode ser explicado pela transformacdo da
caulinita em metacaulinita.

M. Os resultados obtidos por meio dos ensaios de area especifica (blaine) e
granulometria a laser, demonstraram que o beneficiamento empregado (moagem e
calcinagdo), fez com que houvesse um aumento da area especifica dos graos, cujas
dimensGes ficaram bem préximas do valor tedrico de blaine do cimento CPV. O
RB750 foi a amostra que apresentou 0 menor tamanho de particulas em relagdo ao
RI. No entanto, ndo houve grande diferenciacdo de valores entre as amostras
analisadas. Ademais, todas as composic¢des atenderam ao requisito estipulado pela
NBR 12653 (ABNT, 2015) para serem consideradas como adi¢do pozolanica.

IV. Os valores auferidos no ensaio de TG/DTG e ATD demonstraram que a partir de
450°C ocorreu o processo de conversdo da caulinita em metacaulinita, o qual foi
finalizado na faixa de temperatura compreendida entre 600°C e 700°C. Pelos
difratogramas de raios-X das amostras analisadas, observou-se que os residuos de
caulim séo constituidos basicamente pelo mineral caulinita, fato este que indica a
extrema qualidade deste material como adicdo pozolanica. Ademais, todas as
amostras possuem em sua composi¢do um somatorio dos teores de SiO2 + Al2Os +
Fe>O3 maior que 70%, atendendo as especificagdes da NBR 12653 (ABNT, 2014)
para que um material seja classificado como adi¢@o pozolanica da classe N.
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V. Por fim, os ensaios de indice de atividade pozolanica com cal e cimento corroboram
com os resultados de caracterizacdo dos residuos de caulim, demonstrando que este
material possui reatividade pozolanica, quando submetido a processo de moagem e
ativacao térmica.

Analisando em conjunto os resultados do ensaio de IAP com cal e com cimento,
constatou-se que a temperatura de 600°C foi suficiente para proporcionar ao residuo
caracteristicas adequadas para ser considerado como adicao pozolanica, com o menor dispéndio
de energia possivel. Em relagdo ao residuo que passou apenas pelo processo de moagem, apesar
de néo ter se observado uma ativacao pozolanica satisfatéria de acordo com as normas vigentes,
pode-se verificar que dada as suas propriedades como &rea especifica, granulometria
semelhante a do cimento e composi¢do quimica (produto praticamente livre de impurezas), este
produto pode ser utilizado como material carbonatico para compor cimentos do tipo CPIIZ ou
CPIV, a depender do percentual de residuo incorporado.
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