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Resumo

O material estéril deslocado para viabilizar a lavra do corpo mineralizado é
normalmente disposto em forma de pilhas, as quais necessitam de constante
monitoramento e geram alteracdes visuais no ambiente. Neste trabalho, foram
caracterizadas dois tipos de rochas consideradas estéreis em uma mineragdo de minério
de ferro localizada no Quadrilatero Ferrifero: a metabasica intemperizada e o filito,
antes e ap0Os passarem pelo processo de calcinacdo em forno flash, a temperatura de
770°C para a metabasica intemperizada e a temperatura de 750°C para o filito.

A pesquisa teve como objetivo validar o uso desses estereis como matéria-prima para a
producdo de pozolanas artificiais pelo processo de calcinacdo flash e determinar as
alteracdes fisicas e morfoldgicas apds a calcinagéo.

A anélise quimica, principalmente por fluorescéncia de raios-X, mostrou que ambos
estéreis tém SiO,, Fe,03 e Al,O3 como componentes principais; este Gltimo componente
era alto na metabasica intemperizada (29,22%) e mais baixo no filito (6.28%). A
composicdo mineraldgica determinada pela difratometria de raios-X e confirmada pela
termogravimetria, mostrou presenca abundante de caulinita e gibbsita, média de
hematita e baixa de goethita e moscovita; para o filito, quartzo e goethita foram
abundantes, caulinita média, e hematita baixa.

Apos a calcinacdo, a maior parte do material mostrou-se amorfo, apenas com alguma
caulinita residual, quartzo e hematita como fases cristalinas significativas.

As éreas superficiais especificas das amostras cruas estdo em cerca de 60,00 m%/g; ap6s
a calcinacdo este valor diminuiu bastante, indicando uma sinterizacdo incipiente; os
tamanhos médios de particula, consistentemente, tiveram um aumento apos a queima.
Pesquisa microestrutural, por microscopio eletrénico de varredura (MEV) com o apoio
da microandlise EDS, comprovou a ampla formacdo de metacaulinita com a calcinacao
flash, mantendo a morfologia lamelar da caulinita original.

Ensaios de resisténcia mecanica efetuados em corpos de prova moldados com a adi¢éo
de cal hidratada aos materiais calcinados mostraram bons valores, comprovando a

atividade pozolanica alcancada.

Palavras Chave: Estéreis, Material pozolanico, Calcinacéo Flash, Caracterizag&o.
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Abstract

The waste material displaced to enable mining of a mineralized body is usually
deposited in the form of heaps, which require constant monitoring and generate visual
changes in the environment. In this work, two types of rocks were considered to be
waste in an iron ore mine located in the Quadrilatero Ferrifero, MG, Brazil: a weathered
metabasic and a phyllite, before and after passing through the process of calcination in a
flash furnace, at a temperature of 770°C.

The aim of the research was to validate the use of these wastes as raw material for the
production of artificial pozzolans by the flash calcination process and to determine the
physical and morphological changes after calcination.

The chemical analysis, mainly by X-ray fluorescence, showed that both wastes have
SiO,, Fe,03 and Al,O3; as main components; the latter component was high in the
weathered metabasic (29.22%) and lower in the phyllite (6.28%). The mineralogical
composition determined by X-ray diffraction and confirmed by thermogravimetry,
showed abundant presence of kaolinite and gibbsite, medium hematite and low goethite
and muscovite; for the phyllite, quartz and goethite were abundant, medium kaolinite,
and low hematite.

After calcination, most of the material was amorphous, with only some residual
kaolinite, quartz and hematite as significant crystalline phases.

The specific surface areas of the raw samples are about 60.00 m?/g; after calcination this
value decreased significantly, indicating incipient sintering; the average particle sizes
consistently increased after burning.

Microstructural research, by scanning electron microscope (SEM) with the support of
EDS microanalysis, confirmed the extensive formation of metakaolinite after flash
calcination, maintaining the lamellar morphology of the original kaolinite.

Tests of mechanical resistance in molded test pieces with the addition of hydrated lime
to the calcined materials showed good values, proving that the pozzolanic activity was

achieved.

Key Words: Waste, Pozzolanic material, Flash Calcination, Characterization.
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1 INTRODUCAO

Os solos argilosos lateriticos ocorrem tipicamente em regides de clima quente com
volumes de chuva de moderado a intenso, sendo presente em grande parte do territorio
brasileiro. Sua formacdo é consequéncia das a¢fes de intemperismo fisico e quimico de
rochas preexistentes. Estes solos sd@o provenientes dos capeamentos de importantes
reservas minerais como itabirito, calcarios, bauxita, fosfato, dentre outras (GAMA et
al., 2016). Os mesmos precisam ser removidos para viabilizar a lavra do corpo
mineralizado e sdo estocados em depdsitos controlados denominados de estéreis. O
material é denominado estéril quando ndo possui valor econémico para o0
empreendimento mineiro, e pode ser classificado como um agregado natural composto
de um ou mais minerais (ARAGAO, 2008).

Além dos estéreis, a atividade mineira posterior a extracdo do corpo mineral, o
beneficiamento mineral, também gera residuos que sdo os rejeitos e lama, onde
normalmente sdo alocados em barragens, diques e pilhas. Independente da forma de
armazenamento dos materiais deslocados e gerados pela mineracdo, esses ocupam
grandes extensdes nos empreendimentos mineiros, muitas vezes nao monitorados da
forma correta, sendo dessa forma considerados passivos ambientais. SANCHEZ (2001)
utiliza em seu livro o termo passivo ambiental para descrever o acumulo de danos
ambientais, que uma atividade gera, e que devem ser reparados a fim de que seja
mantida a qualidade ambiental de um determinado local, definicdo a qual foi adotada

neste trabalho.

Segundo o Departamento Nacional de Producdo Mineral (DNPM, 2018), atual Agéncia
Nacional de Mineracao, os estados de Minas Gerais e Para sdo responsaveis por 86,9%
da producdo de substancias metalicas (aluminio, cobre, estanho, ferro, manganés,
niébio, niquel e ouro) do Brasil. Destacando Minas Gerais como sendo o estado
produtor de minério de ferro mais importante do pais, ficando responsavel por

aproximadamente 64% da producéo brasileira de minério de ferro.



Junto com o volume de producdo de substancias, vem o volume de material estéril
deslocado e também o volume de rejeito gerado apds o processo de beneficiamento da
substancia mineral bruta. A tabela 1-1 ilustra um levantamento da geracdo de estéril e
rejeito no estado de Minas Gerais ao longo dos ultimos oito anos com base nos dados
dos Inventérios de Residuos Sélidos da Mineracdo Ano base de 2010 a 2017 da FEAM;
os dados levam em conta todas as atividades de extracdo de bens minerais em Minas
Gerais.

Tabela 1-1: Levantamento dos Gltimos oito anos da geracédo de estéril e rejeito no estado
de Minas Gerais (Fonte: Inventario dos residuos sélidos da mineracg&o ano base de 2010 a

2017, FEAM)

Ano Qa';‘; Estéril (t) Rejeito (t) Total (t)

2018 2017 |272.248.395,503 | 289.911.703,261 | 562.160.098,764
2017 2016 |293.882.952,916 | 172.882.183,068 | 466.765.135,984
2016 2015 |363.306.236,217 | 242.357.728,410 | 605.663.964,627
2015 2014 | 367.595.451,000 | 200.074.420,000 | 567.669.871,000
2014 2013 | 379.095.050,975 | 151.618.473,050 | 530.713.524,025
2013 2012 | 501.189.419,440| 170.118.179,790 | 671.307.599,230
2012 2011 | 428.751.253,202 | 184.457.533,129 | 613.208.786,331
2011 2010 | 260.328.768,273 | 212.915.662,894 | 473.244.431,167

E notéavel que a partir do ano base de 2012 (exceto no ano base 2015) o volume total de
estéril e rejeitos gerados teve um declinio, mas conveém ressaltar que essa diminuicao
foi adivinha da menor producdo mineral desses anos. Porém mesmo com essa reducao o
volume de 272.248.395,503toneladas de material estéril gerado no ano de 2017, ainda é

muito expressivo.

Todo esse volume de material estéril movimentado é geralmente disposto em depdsitos
de estéreis, pilhas de estéreis ou usado para preenchimento de cavas exauridas. Varias
mineracdes ja enfrentam problemas no que diz respeito a disponibilidade de areas para a
estocagem dos estéreis, areas as quais ja estdo nos limites da concessdo dos
empreendimentos. Dessa forma é inegdvel que este modelo econémico dos
empreendimentos mineiros ja ndo é mais sustentavel, sendo necessaria a implementacao
de alternativas para o uso desse material estéril, e ndo simplesmente sua disposi¢do em

areas abertas.



GAMA et al. (no prelo) abordam o conceito de economia circular no qual € discutido
um modelo de producdo mineral mais sustentavel, onde ocorre a transformacgdo dos
residuos gerados pela atividade mineira em matéria prima para a fabricacdo de produtos
vidveis ao consumo industrial. Esse conceito é importante, pois atenta a possibilidade de
se dar um destino econdmico aos residuos gerados na mineracéo, de forma a reduzir os

passivos ambientais.

Boa parte dos solos de capeamento e rochas presentes nas jazidas do Brasil s&o ricos em
caulinita, um filossilicato de aluminio hidratado. HE et al. (1995) afirmam que o
processo de calcinacdo resulta em danos e destruicdo das estruturas cristalinas das
argilas, sendo uma técnica muito eficaz na ativacdo de propriedades pozolanicas de

argilas.

A caulinita, quando submetida a tratamento térmico via calcinacdo a temperaturas de
cerca de 600 °C, passa por um processo de desidroxilacdo, tem sua estrutura cristalina
descaracterizada, e se torna um material predominantemente amorfo denominado
metacaulinita (SHVARZMAN et al. 2003). A metacaulinita é considerada uma
pozolana artificial por apresentar a propriedade de fixar o hidroxido de calcio em

presenca de agua e gerar hidratos analogos aqueles do cimento Portland (BICH, 2005).

A metacaulinita ja foi empregada como substituto parcial do cimento em varias
aplicacBes na industria civil (SAN NICOLAS, 2013). A utilizacdo de argilomineral
calcinado, na forma de metacaulinita como um material pozolanico para argamassas e
concreto tem recebido atencdo nos ultimos anos. Este interesse € devido em parte ao
cuidado direcionado a utilizacdo de rejeitos e subprodutos industriais com vista a
minimizar o consumo de cimento Portland, cuja producdo € fortemente danosa ao meio-
ambiente em funcdo de altas quantidades de carbono lancadas na atmosfera, dentre
outros (SABIR et al., 2001).

A calcinacdo do tipo flash é um processo ultrarrapido de tratamento térmico de

particulas pulverulentas originalmente desenvolvido por Davies e posteriormente



aperfeicoado por Salvador (DAVIES, 1986) (SALVADOR, 1992). As particulas sdo
expostas ao fluxo de calor por um tempo em geral ndo superior a um segundo. As
diferencas entre a calcinacdo flash e calcinagdo tradicional (via leito fixo ou forno
rotativo) sdo bem compreendidas (SALVADOR, 1994). A calcinacéo flash contribui de
modo mais eficiente na reatividade do material. Também é uma tecnologia
reconhecidamente de baixo potencial poluidor, por apresentar um potencial gerador de
gases de efeito estufa cerca de dez vezes menor do que o processo tradicional de
calcinacdo via leito fixo ou forno rotativo (SAN NICOLAS, 2011).

Em 2006, uma patente foi requerida pela Universidade Federal de Minas Gerais e por
Evandro Moraes da Gama (n° Pl 0604142-6), intitulada Processo de preparacdo de
Metakflex aglomerante de alta resisténcia de produtos e processos que venham a utilizar
0 Metakflex. O Metakflex é um produto aglomerante de alta resisténcia, resultante da

adicdo controlada de cal hidratada a metacaulinita.

A partir de 2013, através do projeto “Desenvolvimento de aglomerante de baixo custo a
partir de estéril de mina para producdo de pelotas de minério de ferro por meio de
calcinacdo rapida tipo flash”, financiado através do Edital VALE-FAPEMIG de 2010,
foi financiada a montagem de uma planta piloto de calcinacdo flash e um laboratério de
pesquisa para a recuperacdo de estéreis e rejeitos (Laboratério de Geotecnologia e
Geomateriais - LGG-UFMG) (GAMA et al., 2014).

As rochas estéreis na mineracdo de ferro, metabasica intemperizada e filito ndo séo
fontes ricas de caulinita se comparadas ao caulim; nessas rochas a fracdo argilosa € que
possui a maior concentracdo de caulinita. No entanto estas rochas quando calcinadas em
forno flash, produzem pozolana artificial que quando adicionada ao cimento confere a

melhores resisténcias, diminuicdo da luminescéncia e maior plasticidade do mesmo.

Dessa forma este trabalho de dissertacdo de mestrado expde um estudo mineralégico
desses estéreis in natura e calcinados via calcinacdo tipo flash e sua resisténcia apos a

adicdo de cal hidratada.



2 OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo geral analisar o comportamento mecanico dos
estéreis calcinados em forno tipo flash, quando adicionados a cimento Portland ou cal,

em relacdo as suas caracteristicas quimicas, mineralégicas e morfologicas.

Obijetivos Especificos

e Verificar a possibilidade de se utilizar materiais classificados como estéreis de
mineracdo de minério de ferro, como matéria-prima para producdo de
pozolanas artificiais com elevadas resisténcias mecanicas, através de
calcinacéo do tipo flash;

e Estudo das mudancas das caracteristicas microestruturais e morfologicas de

amostras de estéril antes e depois do processo de calcinacgéo flash.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Estéril de mineracao

FLORES E LIMA (2012) empregam 0 seguinte conceito a mineragdo: “A arte de
descobrir, avaliar e extrair substancias minerais ou fosseis, existentes na superficie ou
no interior da Terra”. A atividade de mineracdo em sua etapa de lavra, tem como
subproduto o deslocamento de material estéril, que sdo rochas que se sobrepde,
intercalam ou hospedam o corpo mineral, e que precisam ser retiradas para viabilizar a
extracdo do corpo de minério (GAMA et al., no prelo), estes estéreis geralmente séo
dispostos em pilhas, depositos ou usados para preenchimento de cavas exauridas. O
planejamento de construgdo de uma pilha de estéril requer véarios estudos, como
capacidade de armazenamento da pilha, aspectos hidricos, declividade de encostas além
da necessidade de desmatamento de areas para sua construcdo. A figura 3-1 expbe 0s
dados da tabela 1-1 em forma de um grafico de barras. O grafico de tipos de destinacédo
de material estéril da figura 3-2 ressalta que praticamente todos os volumes de estéreis
deslocados das mineradoras localizadas no estado de Minas Gerais ficam dentro do

proprio empreendimento.

600 -

500 -

Milhoes

400 A

300 1 ] M Estéril

Toneladas

200 - B Rejeito

100 -

0 T T T T T T T |7

2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 2017
Ano base

Figura 3-1: Gréfico do levantamento dos altimos oito anos da geracgéo de estéril e rejeito
no estado de Minas Gerais (Fonte: Inventario dos residuos sélidos da mineracéo ano base
de 2010 a 2017, FEAM)
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Figura 3-2: Graéfico de tipos de destinacao de estéril (Fonte: FEAM, 2018)

A figura 3-3 mostra que o material estéril que fica dentro da mineracdo, 75,43%, se
destina a formacdo das pilhas de estéreis e 20,06% sdo alocados em depdsitos. Este
panorama torna evidente que as mineradoras precisam destinar mais recursos e estudos
para a utilizacdo desse material deslocado, pois as pilhas ocupam grandes areas do
empreendimento, e muitas vezes sdo dispostas em cursos d’agua, fato que pode
provocar 0 assoreamento dos rios, além de que as mesmas precisam estar em constante

monitoramento.
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Figura 3-3: Gréfico dos principais destinos de estéreis dentro da mineracéo (Fonte:
FEAM, 2018)



A geologia do Quadrilatero Ferrifero mostra que os materiais classificados como
estéreis provenientes da extracdo de minério de ferro, sdo formados por rochas do tipo
metabésica intemperizada e filito. Estas rochas sdo compostas majoritariamente por
argilominerais, como a caulinita, minerais de ferro e quartzo. A presenca desses
minerais possibilita que essas rochas passem pelo processo de calcinagdo, a fim de
torna-las reativas, com propriedades pozoléanicas, podendo ser empregadas na
substituicdo de clinker em misturas com cimento na producdo de concreto. Essa
substituicdo contribui para a reducdo da emissao de CO,, além de promover um destino
nobre para as massas de material rochoso descoladas, minimizando 0s impactos

ambientais e visuais criados na disposicdo desses materiais estereis.

3.2 Caulinita

A caulinita € um argilomineral da familia dos filossilicatos, cuja formula quimica é
Al,;Si;,05(0OH),4, composta por 39,5% de Al,O3, 46,5% de SiO, e 14% de H,O. A
estrutura cristalografica da caulinita é organizada pelo empilhamento de folhas idénticas
do tipo 1:1, onde cada folha de caulinita é constituida de camada de tetraedros de SiO4
dispostos sobre um mesmo plano, a partir de trés de seus vertices, associada a uma
camada octaédrica, onde dois a cada trés sitios octaédricos sao ocupados por atomos de

aluminio.

A unido entre essas camadas ocorre através de ligacdes de hidrogénio entre os grupos
OH da camada de octaedros de aluminio e os oxigénios da camada de tetraedros de

silicio. A estrutura cristalografica da caulinita pode ser vista na figura 3.4.
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4 Al
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Figura 3-4 Estrutura cristalografica da caulinita (Fonte: BICH, 2005)

Os cristais da caulinita sdo encontrados sob a forma de plaquetas hexagonais e

geralmente apresentam morfologia bastante regular.

A figura 3-5 mostra uma imagem da estrutura morfolégica da caulinita, obtida pelo
microscopio eletrnico de varredura (MEV). E possivel identificar o empilhamento das

camadas que caracterizam a caulinita e suas formas hexagonais (SAN NICOLAS 2011).
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Figura 3-5: Imagem MEV da caulinita (Fonte: SAN NICOLAS, 2011)

A caulinita e alguns minerais de ferro sdo formados a partir de processos de laterizagéo,
justificando assim a presenca do mineral caulinita em rochas como a metabasica
intemperizada e o filito, que sdo rochas caracteristicas de material estéril para a lavra de
minérios de ferro no Quadrilatero Ferrifero. RODRIGUES (2009), afirma que o termo
laterito é aplicado a solos formados por acdo de intemperismo sobre outros tipos de
rochas, geralmente basicas (que possuem alto teor de ferro e magnésio), em climas

tropicais.

O caulim natural é uma rocha caracterizada pela presenca majoritaria da caulinita,
associada a outros minerais como quartzo, ilita, hematita, goethita, gibbsita, haloisita,
anatasio (TCHAKOUTE et al., 2015). Seu beneficiamento € destinado para varias

aplicac@es industriais, principalmente para a industria de papel (DNPM, 2018).

As caulinitas naturais geralmente apresentam defeitos de cristalinidade, como defeitos
de superficie e defeitos de empilhamento. Séo irregularidades nas redes cristalinas que
quebram a periodicidade do padrdo; também podem existir defeitos pontuais de
estrutura, como a falta ou a presenca de um elemento quimico a mais na rede cristalina
(BICH, 2005).
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ARAUJO et al. (2006) fizeram um estudo de caracterizacdo da caulinita por difracio de
raios-X. Neste estudo € citado que o elemento de ferro (Fe) é considerado contaminante
dos caulins comerciais, podendo ser encontrado sob a forma de minerais como:
goethita, hematita, magnetita, pirita e ilmenita, ou ainda que o ferro possa estar contido
na estrutura da caulinita sob a forma de impureza substitucional, onde o Fe*" substitui o
AI** nos sitios octaédricos, o que caracteriza defeitos na estrutura da caulinita. O estudo
conclui que a presenga de ferro possui relagdo com a redugdo da cristalinidade da

caulinita.

A presenca das hidroxilas na caulinita causa importante alteracdo no processo de
queima, onde ocorre a desidroxilacdo do mineral, formando um composto de estrutura
amorfa denominado de metacaulinita. Caulinitas desordenadas, com maiores defeitos

cristalinos sdo mais faceis de perder as hidroxilas (BICH et al. 2009).

A caulinita sofre transformacfes em sua estrutura quando submetida a processos de
queima, essas transformacdes ocorrem em reacdes sequenciais como mostrado na tabela
3-1. E importante destacar que a primeira perda de agua pela qual a caulinita pode sofrer
é a perda de umidade que ocorre em torno de 100°C conforme a equacédo 3-1 (TEKLAY
et al., 2015).

100°C

H.Oqy — H20( (Equagdo 3-1)

O mineral caulinita quando submetido a temperaturas em torno de 500°C passa pela sua
primeira perda de hidroxilas estruturais, gerando a estrutura amorfa, metacaulinita. A
partir de 925°C, essa estrutura da origem a fase intermediaria de silicio-espinela, e
acima de 1100°C, ocorre recristalizacdo formando a fase mulita em conjunto com a

cristobalita.

11



Tabela 3-1: Série de reagdes da caulinita (BRINDLEY E NAKAHIRA, 1958)

Al,Si,05(0H), (caulinita) %25¢ Al,03-2Si0, (metacaulinita) + 2H,0
2[Al,03-2Si0,] 9%5%  2Al,03-3Si0; (silicio-espinela) + SiO,
2Al,03-3Si0, %€ 2[Al,05-3Si0] (fase mulita) + SiO; (cristobalita)

3[Al,03-3Si0,] 19%C 3Al,05-2Si0, (mulita) + SiO; (cristobalita)

Uma forma de identificar essas transformacfes térmicas da caulinita é fazer a analise
térmica diferencial (ATD), onde é possivel observar os fendmenos resultantes de

variacao de energia. A figura 3-6 apresenta a ATD de uma amostra de caulinita.

ATD pV (exo—)

Temperatura °C

Figura 3-6: Analise térmica diferencial (ATD) da caulinita (Fonte: BICH, 2005)

A curva coloca em evidéncia trés fenbmenos:

Desidratacdo: pico endotérmico de baixa amplitude em 100°C; ocorre a

[ ]
evaporacdo de agua ndo ligada (perda de umidade), a estrutura cristalina da

argila ndo é modificada;
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e Desidroxilagdo: pico endotérmico de grande amplitude em 500°C; ocorre a
eliminacdo das hidroxilas estruturais da caulinita. A partir desse ponto ocorre
formacéo da fase denominada de metacaulinita;

e Recristalizagdo: pico exotérmico em torno de 1000°C; a partir dessa temperatura
a metacaulinita passa por um processo de rearranjo estrutural referente a
recristalizacdo, no qual ela se transforma primeiramente em pseudoespinela de
aluminio e silicio, e posteriormente em mulita (3Al,03-2Si0,), um composto de
baixa reatividade.

3.3 Metacaulinita

A metacaulinita é a fase mais reativa das séries de transformacdes térmicas pelas quais a
caulinita passa, com uma estrutura pobre em cristalinidade, sendo por essa razdo

considerada uma pozolana artificial.

O metacaulim é o produto da calcinagdo de uma argila caulinitica, associada a diferentes
minerais (filossilicatos, quartzo e 6xidos de ferro) em proporgdes variaveis de acordo
com o deposito mineral (SAN NICOLAS 2011). A composic¢do quimica do metacaulim
contém essencialmente silica e alumina. A figura 3-7 apresentara um modelo da

estrutura quimica do metacaulim.

Bo(Qe
Crow

Figura 3-7: Estrutura quimica do metacaulim (Fonte: BRINDLEY et al.,1959 apud BICH,
2005)

A figura 3-8 mostra uma imagem do microscopio eletronico de varredura (MEV), de
uma amostra de metacaulim calcinado via calcinagéo flash, para o estudo do impacto da

calcinacdo na morfologia dos minerais. A figura 3-8 se distingue da estrutura folheada e
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hexagonal da caulinita da figura 3-5, sendo importante notar que as lamelas parecem
estar ligeiramente afastadas umas das outras. Na figura 3.8 existem faces hexagonais

danificadas, o que é caracteristico da estrutura da caulinita calcinada.

Figura 3-8: Imagem MEV de metacaulim (Fonte: BICH, 2005)

BICH et al. (2009) estudaram a influéncia da taxa de dexidroxilacdo na atividade
pozolanica de metacaulim, para isso calcinaram em forno elétrico trés amostras
diferentes de caulim variando o tempo e temperatura de calcinacdo, uma das conclusdes
foi que quando a desidroxilacdo ndo foi completa, com taxa de desidroxilacdo menor
que 100%, a caulinita residual no metacaulim passou a ser menos cristalina e com
elevados defeitos de superficie. Outro ponto de destaque é que foram realizados ensaios
de determinacdo de area superficial especifica pelo método BET, nas amostras antes e
apos a calcinacdo e o resultado mostrou que apds a calcinacdo o valor de ASE diminuiu

na maioria das amostras.

Quanto maior o grau de amorfizagdo do metacaulim maior tende a ser sua reatividade.
A presenca de materiais inertes e impurezas pode reduzir a reatividade do mesmo
(ROCHA, 2005).
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A tabela 3-2 mostra a composicao quimica de diferentes caulins usados como matéria-
prima para a produgdo de metacaulins. A soma dos teores de Al,O3, SiO, e Fe,O5 dos
caulins provenientes do Brasil estudados por Bich (2005) correspondem a
aproximadamente 80% da composi¢do quimica e os caracterizados por San Nicolas et
al. (2013) correspondem quase a totalidade dos materiais. Fundamentado nesses dados é
possivel perceber que a identificacdo desses elementos é importante no estudo de
matérias-primas para a producao de pozolanas.

Tabela 3-2: Composicdo quimica de diferentes tipos de caulins

Teor (%)
Autores Ano Material Al,O; SiO, Fe,0O3  Outros
. Caulim do Brasil 29,54 57,61 0,78 12,07
Bich 2005 Caulim do Brasil 34,55 47,15 1,31 16,99
. Caulim do Suriname 37,98 58,36 1,49 2,17
San N;“Io'as ® 2013  CaulimdaFranca | 3244 6362 178 216
Caulim da Franca 26,93 68,44 2,57 2,06

3.4 Calcinacéo Flash

BICH (2005) conceitua calcinacdo como sendo um tratamento térmico realizado em
presenca de ar sobre os corpos solidos. A calcinacdo flash se caracteriza por um
processo de rapido aquecimento, calcinagdo e resfriamento (SABIR et al., 2001), onde
as particulas solidas encontram-se em uma granulometria muito fina. Dependendo da
matéria prima ndo é necessario cominuir o material como, por exemplo, caulim, solo
lateritico, filitos e rochas como a metabasica intemperizada, esses materiais Sao
facilmente desagregados em peneiras vibratorias ou mesmo ap0s um tempo de secagem
em ambiente natural. Outros materiais como arenitos, quartzitos e ardosia, por exemplo,

requer uma cominuicdo para entrada no processo flash (GAMA et al., no prelo).

A figura 3-9 mostra a esquematica do forno de calcinagéo flash situado no Laboratorio
de Geotecnologia e Geomateriais (LGG-UFMG). O forno pode ser descrito como uma

calcinador de particulas abaixo de 80um, ou seja, de materiais pulverulentos. A matéria
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prima com granulometria adequada e com umidade méxima de 1,5% é conduzida por

um alimentador pneumatico para um tubo na forma de U, este tubo € o calcinador flash.

Um ventilador industrial provoca uma presséo negativa neste tubo, gerando uma sucgéo
da matéria prima. A cAmara de combust&o é alimentada com ar e combustivel através de
um soprador, através da pressdo negativa no tubo o material é sugado pelo tubo a uma
velocidade da ordem de alguns centésimos de segundos onde o combustivel e o ar
também sdo soprados e sugados pelo ventilador. Neste tubo a matéria prima sofre de um
choque térmico transformando a cristalografia original em amorfa. O ciclone seleciona
as particulas produzidas, através da diferenca de densidade e forma. As possibilidades
de gerar produtos dependem da matéria prima calcinada. No caso da rocha metabésica
0s produtos sdo pozolana (cristalografia amorfa), silica e oxido de ferroso.

O tempo de queima é extremamente rapido, podendo ser aquecido a uma taxa de 100 a

103°C por segundo, dessa forma a desidroxilacdo ocorre em uma fragdo de segundos.

o )

=)

Saida de

Saida de
produto prosiuto
calcinado calcinado

Ll

Figura 3-9: Representacéo de calcinador flash em usina piloto (LGG Usina Piloto
DEMIN-UFMG)
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A temperatura média de calcinacdo em um forno flash é de 500° a 950°C, sendo
considerada uma temperatura ndo elevada para um processo de calcinacdo, dessa forma
0 consumo térmico do processo é menor, 0 que também ocasiona menores perdas
térmicas, quando comparado a processos tradicionais de calcinagéo.

Segundo SAN NICOLAS (2011) o uso de fornos do tipo flash consome 2.2 MJ por
tonelada de metacaulim produzido, o que representa 80% a menos da energia
consumida durante a produc¢do do cimento Portland.

3.5 Materiais Pozolanicos

A ABNT NBR 12653/2014 define os materiais pozolanicos como sendo materiais
silicosos ou silicoaluminosos que, sozinhos, possuem pouca ou nenhuma propriedade
ligante, mas que, quando finamente divididos e na presenca da agua, reagem com o
hidroxido de célcio a temperatura ambiente, formando compostos com propriedades

ligantes.

As pozolanas podem ser classificadas em dois diferentes grupos, as naturais e as
artificiais. A figura 3-10 exemplifica que as pozolanas ditas como naturais podem ter
origem de rochas piroclasticas, que sdo um tipo de rocha especifico de rocha ignea
formadas por erupcbes vulcanicas explosivas (CPRM, 2015), origem de materiais

alterados ou por rochas sedimentares.

O interesse em estudar e utilizar os materiais pozolanicos na area de construcdo civil
aumentou depois da descoberta da existéncia de reacGes alcali-agregado no concreto,
propiciando a incorporacdo de materiais pozolanicos em cimentos pozolanicos e
concretos de baixo calor de hidratacdo e de altas resisténcias (FARIA, 2004). As
reacOes alcali-agregado podem ser definidas como uma degradacédo que afeta o concreto
no estado endurecido em idades tardias, através do fen6bmeno de expansdo
(VALDUGA, 2002).
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Figura 3-10: Materiais pozolanicos (Adaptado de MASSAZZA, 1993)

Outra questdo de destaque do uso de pozolanas € a questdo ambiental envolvida, pois as
pozolanas classificadas como artificiais sdo em grande maioria provenientes de alguma
atividade industrial, subprodutos que ap0s estudos estdo sendo incorporados em

diferentes areas.

Um exemplo sdo as cinzas volantes classificadas como residuos sélidos resultantes da
gueima de carvao em industrias termoelétricas, que além de ja serem incorporadas na
construcdo civil, como por exemplo, substituinte de areia e cimento no concreto
(RAFIEIZONOOZ et al. 2016), possuem também aplicacdo na agricultura, melhorando

as caracteristicas fisicas e nutricionais dos solos (YUNUSA et al. 2006).

FRIAS et al. (2014), mostrou o uso de residuo da extracdo de ardésia, que ao ser
ativado por aquecimento em forno elétrico, foi incorporado em misturas para matrizes
cimenticias, o estudo mostrou que essa da pozolana artificial atendeu a especificagdo de

resisténcia mecanica.
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3.5.1 Reagéo Pozolanica

A reacdo pozolanica é definida como sendo a reacdo entre uma pozolana e o hidrdxido
de célcio, equacdo 3-2. Sua importancia é advinha do fato de que essa reacdo consome
6xido de célcio, ao invés de produzi-lo, proporcionando uma significativa contribuicédo
na durabilidade de pasta endurecida de cimento frente a meios acidos (MEHTA e
MONTEIRO, 1994). Estudos comprovam que a incorporacdo de metacaulim em
substituicdo de parte do cimento gera mais compostos hidratados, devido a reacdo
pozolanica, quanto comparado a uma matriz formulada com 100% de cimento (SAN
NICOLAS, 2011).

pozolana + (CaOH); — silicato de aluminio e célcio hidratado (Equagéo 3-2)

WILD et al. (1996) concluiram que existem trés fatores que influenciam a contribuicao
do metacaulim para o aumento da resisténcia do concreto, quando a pozolana substitui
parcialmente o cimento no concreto. Os fatores sdo o efeito de enchimento, a aceleragédo
da hidratacdo do cimento Portland e a reacdo pozolanica do metacaulim com os
hidroxidos de célcio (C-H).

A figura 3-11 mostra a imagem do microscépio eletrénico de varredura, obtida a partir
de elétrons retroespalhados de uma amostra de pasta de cimento hidratado em concreto
com razdo agua/ cimento = 0,50 a 0,55, onde sdo identificados os produtos de
hidratacdo de cimento. A fase representada pela letra (a) consiste no hidréxido de
calcio, Ca(OH),, (C-H) a portlandita, que possui cristais em formas hexagonais. A

presenca desse composto confere diminuicdo da resisténcia do cimento.
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Figura 3-11: Imagem de elétrons retroespalhados de amostra de pasta de cimento
hidratado (SARKAR et al., 2001)

A fase de silicato de calcio hidratado (C-S-H) é sinalizada pela letra (b) na imagem, sua
morfologia caracteristica sdo estruturas fibrilares, que formam uma rede reticular. E o
componente mais importante da pasta de cimento hidratada, pois fornece a propriedade
cimenticia ou de ligacdo necessaria ao produto final, contribuindo para a forca do
concreto (SARKAR et al., 2001). A fase identificada como (c) na imagem sdo agulhas
de etringita, produto da hidratacdo dos aluminatos reagidos com sulfato na pasta de

cimento hidratada.

3.6 Analises Térmicas

Durante um processo de aquecimento controlado a observagdo do comportamento da
amostra e a medigdo quantitativa das mudancas durante esse aquecimento podem gerar
informacdes Uteis sobre a natureza do material em estudo (HAINES, 2002). Um dos
métodos que realizam esse estudo € a termogravimetria (TG), a qual utilizada um

instrumento denominado de termobalanca.
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IONASHIRO (2004) conceitua as termobalangas como sendo equipamentos que
registram de forma continua a variacdo do peso da amostra de acordo com a variacéo de
temperatura (aquecimento ou resfriamento). As curvas de variagdo de massa sdo em
funcdo da temperatura e sdo geradas através desses registros, as variagdes de massa
podem ser de perda ou ganho, sendo a perda o mais comum. Esse método permite o
estudo de fases que sofrem decomposi¢cdo térmica, a exemplo dos minerais e fases
organicas (BRANDAO, 2016).

Dessa forma, nas curvas TG, os desniveis determinados em relacdo ao eixo das
ordenadas correspondem as variagdes de massa que ocorreram na amostra durante a

analise e com isso gera resultados quantitativos sobre a mesma (IONASHIRO, 2004).

E possivel determinar a derivada das curvas de TG, a fim de saber com exatiddo o ponto
especifico do pico de variacdo de massa da amostra. Essa analise é a termogravimetria
derivada (DTG), que consiste na determinacdo da derivada primeira da variacdo de

massa em relacdo ao tempo e é registrada em funcdo da temperatura ou tempo.

Diversos estudos mostram o comportamento térmico dos minerais através das analises
termogravimétricas, como a exemplo do mineral gibbsita, que passa pelo processo de
desidroxilacdo na faixa de temperatura entre 200°C a 400°C (MALKI et al,.2014) ja o
mineral goethita que perde as hidroxilas e comeca a formar a hematita a partir de
300°C-350°C de acordo com a equacdo 3-3 (CARNEIRO et al., 2003; FERREIRA et
al., 2012).

2FeO OH — Fe,03 + H,O  (Equacéo 3-3)

O processo de calcinagdo flash do mineral gibbsita da origem a compostos denominados
de aluminas de transicdo, que sdo utilizadas para producdo de transportadores cataliticos
e adsorventes, ao submeter a gibbsita a temperaturas de 400 a 800°C pelo tempo inferior
a 1segundo sdo gerados produtos quase amorfos, caracteristicos por serem defeituosos e
possuirem reatividade quimica (MISTA e WRZYSZCZ, 1999).
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4 METODOLOGIA

4.1 Matéria-prima

Neste trabalho foram utilizadas como matérias-primas amostras de dois tipos de rochas
classificadas como estéreis de uma mineracdo de ferro localizada no Quadrilatero
Ferrifero de Minas Gerais. A amostragem do material foi realizada nas pilhas de estéreis
de cada tipo de rocha, denominadas metabasica intemperizada e filito. Esses materiais

sdo denominados de amostras cruas.

Apos a adequacdo dessa materia-prima foi realizado o processo de calcinagdo em forno
flash para cada tipo de rocha, os produtos dessas calcinagdes foram denominados de
metabésica flash e filito flash.

4.2 Processo de calcinacédo flash

As amostras de metabasica intemperizada e filito, denominadas como cruas, foram
entregues no Laboratorio de Geotecnologia e Geomateriais (LGG-UFMG) situado em
Pedro Leopoldo-MG. A figura 4-1 (a) ilustra a amostra de metabasica intemperizada e a
figura 4-1 (b) a amostra de filito, em ambas é possivel perceber a heterogeneidade
granulométrica do material. Todas as etapas de preparacdo das amostras, calcinacdo em
forno flash e os testes de resisténcia a compressao uniaxial, foram realizados no LGG-
UFMG, a figura 4-2 representa um esquema simplificado dessas etapas desde a

preparacdo da matéria-prima, até o produto final denominado de calcinado flash.

A preparacao das amostras para iniciar o processo de calcinacdo flash incluiu as etapas
de adequacdo de umidade e granulometria. Esses processos de adequacdo Sao
importantes, pois o forno flash é um equipamento que para ter um bom rendimento na
calcinacdo, a matéria-prima deve estar com granulometria fina e com baixa umidade,
para evitar fenébmenos de aglomeracdo da matéria na entrada do forno, o que pode

comprometer a eficiéncia do processo.
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Figura 4-1: Amostras do material recebido no LGG-UFMG: metabésica intemperizada
crua (a) filito cru (b)

‘ Amostra Recebida ‘

|

‘ Secagem (umidade max=1.5%) ‘

|

Adequacdo granulométrica (75%
passante abaixo de 200#)

I
v v

VBS > 0,50g/ml \ ’ Perda ao fogo (0> 0,9)
v
| DRX/FRX/TG/DIA |

J

Calcinagao Mufla | —)‘ Calcinagao Flash ‘ L ‘

l l Perda ao Fogo ‘

Resisténcia a compressdo uniaxial ‘ IAP ’
(CP2x4)

Figura 4-2: Fluxograma dos processos realizados no laboratorio de geotecnologia e
geomateriais

A adequacdo da umidade foi realizada no secador até que o material atingisse a umidade
méaxima de 1,5%. A adequacgdo da granulometria dos materiais para alimentar o forno

flash deve ser de 75% do material abaixo de 200#, e para isso foi utilizado o moinho de
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bolas. A figura 4-3 (a) mostra o equipamento de secagem e a figura 4-3 (b) o de
cominuicgéo utilizados no LGG-UFMG.

Figura 4-3: Equipamentos de adequacdo de umidade e granulometria secador (a) e
moinho de bolas (b)

Apobs a preparacdo, as amostras dos materiais crus, foram submetidas ao ensaio de
adsorcdo de azul de metileno (VBS) este se fez necessario para a determinacdo da
quantidade de argila presente no material. O ensaio consiste em medir a capacidade de
adsorcdo do azul de metileno em um solo ou material rochoso, segundo a norma
francesa NF-P 94-068. O indice VBS é expresso em gramas do material argiloso por
mililitro de solucdo de azul de metileno adsorvido, a concentracdo dessa solucao neste
teste é de 10g/L. O valor do VBS deve ser acima de 50% para que o material siga no

processo.

Para auxiliar na determinacdo da temperatura étima de calcinacéo foi realizado o ensaio
de perda ao fogo, que consiste em calcinar o material em mufla a diferentes
temperaturas, e ir pesando a cada calcinacdo, esta etapa é relevante, pois possibilita o
estudo do comportamento das matérias-primas quando submetidas a elevacdo de
temperaturas, visando a determinacdo do potencial pozolénico das mesmas. As
temperaturas usadas foram de 380°C, 750°C e 1000°C, com esses dados foi possivel
calcular o pardmetro de desidroxilagdo denominado de a, célculo este realizado

internamente no laboratério de geotecnologia e geomateriais da UFMG.
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Seguindo o fluxograma de producdo, o material passa para a etapa de caracterizagéo,
que inclui as técnicas de difracdo de raios-X, espectrometria de fluorescéncia de raios-X
e analises térmicas, porém esta etapa foi realizada posteriormente, sendo essas as

analises de estudo da presente dissertacao.

O material com a validagcdo das etapas anteriores a caracterizacdo foi calcinado em
mufla & temperatura constante de 770°C, esse procedimento através da calcinacdo em
leito fixo permite a avaliagdo dos materiais em laboratério, e por calcinar uma pequena
quantidade de material possui uma boa correlacdo com a calcinagédo flash. Com o
produto calcinado em mufla foram moldados corpos de prova com altura de 4cm e
didmetro de 2cm, constituidos de 60% de material calcinado em mufla e 40% de cal
hidratada, essa mistura é submetida ao teste vicat, 0 qual determina de forma pratica o
indice de dgua da mistura. A figura 4-4 mostra a preparacdo da mistura que € realizada

em uma argamassadeira da marca Dedong, e a moldagem dos corpos de prova.

Apo6s a moldagem os copos de prova foram para a etapa de secagem em estufa a 40°C
por 24horas, em seguida foram desinformados e mantidos por 24, 48 e 72horas em
processo de cura acelerada, imersos em agua, dentro de estufa com a mesma

temperatura de 40°C.

Figura 4-4: Argamassadeira de bancada (a) e molde para os corpos de prova (b)
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O rompimento dos corpos de provas para 0s ensaios mecanicos de compressao foram
realizados em prensa hidraulica com capacidade de carga de 5toneladas, a figura 4-5
mostra a prensa utilizada no LGG-UFMG da fabricante Contenco, marca Pavitest.

Figura 4-5: Prensa hidraulica

Ap0s valores médios de resisténcia acima de 10MPa a 72horas o material é validado e
segue para a calcinacdo em forno flash, outro indicativo de que a matéria-prima possui
boa reatividade sdo aumentos significativos de resisténcia com os tempos de 24, 48 e

72horas de cura.

Com as amostras validadas o material esta apto a seguir para a etapa de calcinagcdo no
forno flash. A figura 4-6 ilustra o painel digital de controle do forno flash em operagéo
no LGG-DEMIN-UFMG. O forno possui duas saidas de produto, uma no ciclone e

outra nos filtros.
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Figura 4-6: Painel de controle digital do forno em escala piloto do LGG-UFMG

Os testes internos de perda ao fogo no LGG-DEMIN-UFMG determinaram que a
temperatura 6tima para calcinagdo flash do material metabéasica intemperizada crua foi
de 770°C, e para o filito cru 750°C. Em todos os processos de calcinacdo os produtos
sdo submetidos aos testes de perda ao fogo e VBS, esses sdo tidos como ensaios de

controle de processo, a fim de atestar a boa eficiéncia do forno flash.

4.3 Caracterizacdo das Matérias-Primas e Produtos Calcinados

4.3.1 Preparo das Amostras

As amostras para caracterizacdo das rochas metabéasica intemperizada crua e filito,
consideradas como matérias-primas do processo, foram entregues em conjunto com as
amostras de metabasica intemperizada calcinada e filito calcinado, produzidas no LGG-
DEMIN-UFMG. A figura 4-7 ilustra a amostra de metabasica intemperizada crua e a
amostra calcinada, é possivel perceber que apds o processo de calcinacdo via forno flash

ocorreu uma leve variacdo de tons marrons entre as amostras.

27



Figura 4-7: Amostras para caracterizacdo metabasica intemperizada crua (a) e
metabasica intemperizada calcinada (b)

A figura 4-8 ilustra a amostra de filito cru e a amostra de filito calcinado. E notavel que
ap0s o processo térmico de calcinacdo em forno flash ocorre diferenca entre as cores das
amostras, onde o material cru tem coloracdo marrom e o material calcinado passa a ter

uma coloracéo mais escura, se aproximando do tom preto.

Figura 4-8: Amostras para caracterizacao filito cru (a) e filito calcinado (b)

4.3.2 Andalise Granulométrica

A andlise granulométrica foi realizada no granulémetro a difracdo laser CILAS 1064.
Para realizar a técnica foi utilizado o dispersante hexametafosfato de sodio com

concentracdo de 0,05% em massa, em &gua deionizada.
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O intuito dessa etapa € comparar o tamanho de particulas dos dois tipos de materiais
estéreis em estudo, e ainda inferir sobre o que ocorre com a distribui¢cdo granulometrica

do material apds passar pelo processo de calcinagdo em forno do tipo flash.

4.3.3 Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X

A espectrometria de fluorescéncia de raios-X é uma técnica ndo destrutiva que permite
identificar os elementos quimicos presentes em uma amostra (analise qualitativa) assim
como estabelecer a proporcdo (concentragdo) em que cada elemento se encontra

presente na amostra.

A analise foi realizada pela empresa FRX Services pelo espectrometro Philips modelo
PW-2404, com tubo de anodo de rodio e poténcia de 4kW.

4.3.4 Difratometria de Raios-X

A difracdo de raios-X é uma técnica que fornece informacdes sobre as caracteristicas
estruturais dos materiais. Os dados de difracdo de pd sdo usualmente representados
através de difratogramas em que a intensidade da radiacdo difratada é representada em

funcéo tanto do angulo de difracdo 26 ou em funcédo da distancia interplanar d.

Utilizou-se a difratometria de raios-X para a identificacdo das fases cristalinas presentes
nas amostras. O equipamento empregado para a analise foi o difratdmetro de raios-X
para amostras em p6 PANALYTICAL (PHILIPS), sistema X’Pert-APD, controlador
PW-3710/31, gerador PW-1830/40, gonidmetro PW-3020/00.

Os métodos de analises foram efetuados a partir da comparacdo dos valores obtidos das
distancias interplanares e as intensidades dos picos das amostras em estudo, registrados
pelo equipamento, com os valores de referéncia, do banco de dados do COD 2011

(Crystallography Open Database).
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A técnica obteve resultados semiquantitativos das fases cristalinas contidas nas
amostras de metabasica intemperizada crua e calcinada e para as amostras de filito cru e

calcinado.

4.3.5 Anélise Térmica Diferencial (DTA) e Analise Termogravimétrica (TGA)

Para o estudo termodindmico de mudangas de fases das amostras cruas e calcinadas
foram realizadas as técnicas de analise térmica diferencial (DTA) e a analise
termogravimétrica (TGA) no Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear
(CDTN-UFMG).

Foi utilizado o equipamento analisador térmico simultdneo STA 449 F3 Jupiter do
fabricante NETZSCH, com atmosfera de nitrogénio 50ml/min, e razdo de aquecimento

de 10 graus centigrados/min até a temperatura de 1000°C.

4.3.6 Area Superficial Especifica

O ensaio de area superficial especifica (ASE) foi realizado pelo método BET (iniciais
de Brunauer, Emmett e Teller), por adsor¢do gasosa (usando nitrogénio), no Laboratdrio
de Caracterizacdo de Solidos Particulados, Departamento de Engenharia Metalurgica e
Materiais da Escola de Engenharia da UFMG.

O instrumento utilizado foi o Quantachrome, modelo Nova 1200e, com temperatura de
limpeza do material a 150°C; esta temperatura foi utilizada para queima da matéria
organica que poderia estar presente nas amostras das rochas cruas. Os resultados

gerados se basearam nos parametros multi-point BET.
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4.4 Ensaios de Resisténcia com Produto de Calcinagao Flash

A fim de realizar a avaliacdo da atividade pozolanica do material calcinado em forno flash,
foram efetuados dois diferentes testes de resisténcias a compressdo uniaxial. A seguir sdo
exemplificados os testes.

4.4.1 Resisténcia a compressdo uniaxial com cal hidratada

Com o intuito de estudar o comportamento fisico do material pozolanico (produzido em
forno flash) com a cal hidrata foram efetuados testes de compressédo uniaxial, este
estudo é importante para determinar a evolugédo da atividade pozolanica, levando como
referéncia a norma francesa NF P 98-104, a qual permite avaliar a interacdo direta do
material pozolanico com o hidroxido de calcio, o valor de 10MPa minimo alcangado em
4 dias e ou aumento significativo de resisténcia com os tempos de 24, 48, 72horas é um
indicativo de boa reatividade do material. Foram realizadas misturas nos mesmos
parametros ja descritos para a producédo de corpos de prova com material calcinado em
mufla, porém com substituicdo do produto calcinado em mufla, por material calcinado
em forno flash. A mistura € composta de 60% de material calcinado flash e 40% de cal
hidratada, com corpos de provas foram moldados com 4cm de altura e 2cm de didmetro,
esses sdao denominados de corpos 2x4. As rupturas foram realizadas ap0s 24, 48 e

72horas de cura usando prensa hidraulica com capacidade de carga de 5toneladas.

4.4.2 Resisténcia a compressao uniaxial segundo norma

Foi realizada a avaliacdo da atividade pozolanica do material metabasica flash com
cimento Portland CP Il 32-F, de acordo com a norma ABNT NBR 5.752/2014. Neste
ensaio sao realizadas duas misturas de argamassa, uma de referéncia, contendo quatro
fracOes de areias normatizadas de 4689 cada, 624g de cimento e 300ml de 4gua. A outra
mistura foi confeccionada a partir de quatro fracOes de areias normatizadas de 468g

cada, 4689 de cimento, 1569 de material pozolanico (25% de substituicdo em massa),
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300 ml de &gua e como aditivo plastificante foi utilizado a melanima pura. A atividade
pozolanica é dada pela relacéo entre a resisténcia & compressdo do material de estudo e

a resisténcia & compressdo da amostra padrdo.

Os corpos de prova moldados com 10cm de altura e 5cm de didmetros passaram por
cura de 28 dias em camara Umida, para que seja considerado um material pozolanico, o
indice de atividade pozolanica ap6s 28 dias de cura deve ser superior a 90%. Com o
objetivo de estudar a evolucdo da atividade pozolénica, foram realizados rompimentos
apo6s 7 dias de cura. As rupturas dos corpos de prova foram realizadas em prensa
hidraulica de 20tonelas. Os corpos de prova desse ensaio foram denominados de corpos
de prova 5x10.

O indice de desempenho com cimento Portland foi calculado através da equagéo 4-1

fcB

Icimento = —-100 Equacéo 4-1
fcA

Onde,

Icimento € indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias;
fcB é a resisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova com cimento e material
pozolanico;

fcA é a resisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova moldados como referéncia.

4.5 Microscopia Eletrénica de Varredura/ Espectroscopia de Dispersao de
Energia de Raios-X - MEV/EDS

O estudo do impacto da calcinacdo na morfologia dos minerais das amostras cruas e

calcinadas foi realizado utilizando o microscépio eletrénico de varredura (MEV).

A preparacdo das amostras de metabésica intemperizada crua, filito cru e as calcinadas

foram feitas por particula solta, sobre uma fita condutora de carbono, em um suporte
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denominado stub. A metalizacdo das amostras foi realizada no metalizador BALTEC
MED 20, com liga ouro-paladio.

Amostras dos fragmentos dos corpos de prova utilizados para o teste de resisténcia a
compressdo uniaxial também foram analisadas no MEV. Os fragmentos dos corpos de
prova rompidos foram secos em estuda em temperatura de 50°C pelo periodo de
12horas. ApGs a secagem os fragmentos foram metalizados com liga ouro-paladio e
mantidos em um dessecador até a realizagdo das analises, essa preparacdo foi necesséaria
como precaucdo, pois os fragmentos podiam absorver umidade do ambiente,
dificultando a realizacdo de vacuo no equipamento MEV, e podendo comprometer o

mesmo.
As imagens foram obtidas pelo microscopio eletronico de varredura (MEV) FEG -

Quanta 200 FEI. EDS (espectrémetro de raios-X por dispersdo de energia) marca

Bruker, software Esprit. 2.1.

33



5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacdo das amostras de metabésica intemperizada crua e calcinada

A seguir sdo expostos os resultados de caracterizacdo das amostras de metabasica

intemperizada crua e flash.

5.1.1 Andélise Granulométrica

A figura 5-1 apresenta a distribuicdo granulométrica da amostra de metabasica
intemperizada, na tabela 5-1 observa-se que o0 dso corresponde a 5,69um e o didmetro
médio das particulas é igual a 7,21um. Resultado este que esta coerente com a
especificacdo granulométrica do forno de calcinacdo tipo flash do LGG-DEMIN-
UFMG, o qual determina que a matéria-prima deve estar 75% passante em 200#, ou

seja 75% do material deve estar com granulometria menor do que 74um.

100

90 [

© 80
£ % //
% 60 7
< 50 /
£ w0
8 30 /
X 20 /
10 /
0 . ‘/ . . |
0,0 0,1 1,0 10,0 100,0 1000,0

Diametro de particulas (um)

Figura 5-1: Distribuigdo granulométrica da amostra de metabésica intemperizada crua
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Tabela 5-1: Didmetro de particulas para amostra de metabasica intemperizada crua

Diametro a 10%

Diametro a 50%

Diametro a 90%

Diametro médio

1,22pm

5,69um

15,29um

7,21um

Na figura 5-2 é observada a distribuicdo granulométrica da amostra de metabasica flash;

comparada com a figura 5-1, é notavel um deslocamento vertical da curva

granulométrica para a direita, demonstrando que ocorreu um aumento do tamanho de

diametro de particulas apds o processo de calcinacdo flash.

A tabela 5-2 mostra que o0 dso para a metabasica intemperizada flash é de 9,20um, e o

didmetro médio é 10,71um, resultado que confirma o deslocamento da curva de

granulometria da figura 5-2 em relacdo a figura 5-1, visto que o didmetro das particulas

€ maior na amostra calcinada.

% Passante acumulada

Figura 5-2:
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Distribuicdo granulométrica da amostra de metabasica intemperizada flash

Tabela 5-2: Didametro de particulas para a amostra de metabasica flash

Diametro a 10%

Diametro a 50%

Diametro a 90%

Diametro médio

1,97um

9,20um

21,72um

10,71um
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Os resultados comparativos das analises granulométricas mostram que ap6s 0 processo
de calcinacdo as particulas do material tendem a se aglomerar, passando pelo processo
de sinterizagéo, justificando dessa forma o aumento, mesmo que pequeno, do didmetro

medio de particulas de 7,21um para 10,71um.

5.1.2 Fluorescéncia de Raios-X

Para a determinacdo da composicdo quimica, foi realizada a analise quantitativa pela
técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios-X. A tabela 5-3 mostra o resultado
em proporgdes de 0xidos.

Tabela 5-3: Composicdo quimica da amostra metabasica intemperizada crua determinada
por fluorescéncia de raios-X

Elemento Al,O3 | SIO; | Fe,03 | TiO; MgO P,Os K;0
Teor (%) 29,22 25,96 24,88 5,43 0,59 0,33 0,32
Elemento V05 | Na,O | MnO CaO ZnO | Cr03 PPC
Teor (%) 0,18 <0,1 0,09 0,06 0,02 <0,01 12,67

Com base nos resultados é notavel que os maiores teores sao de Al,O3 SiO, e Fe,0s,
somando o valor de 80,06%, o0 que esta de acordo com um dos requisito quimico
presente na norma ABNT NBR 12653/2014, a qual determina que a soma desses teores
deve ser igual ou maior a 70%. A fluorescéncia de raios-X néo foi realizada na amostra
calcinada, pois como a calcinacdo flash € um processo térmico, as proporcdes dos

oxidos se mantém, variando apenas a organizacdo dos mesmos em minerais.

Foi determinado também o valor de perda por calcinacdo (PPC) a 1000°C, o resultado
foi de 12,67%; este valor indica a quantidade de agua que foi perdida durante o
processo de aquecimento da amostra até a temperatura determinada. Na amostra

calcinada, a PPC deve ser muito baixa.
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5.1.3 Difratometria de Raios-X

O difratograma obtido na analise da amostra de metabasica intemperizada crua esta
mostrado na figura 5-3. Para a identificacdo das fases cristalinas contidas na amostra
foram usados seguintes padrdes do banco de dados COD 2011 (Crystallography Open
Database):

e Caulinita: n°® 96-900-9235;
e Gibbsita: n® 96-101-1082;

e Hematita: n°® 96-900-0140;
e Goethita: n° 96-100-8769;

e Rutilo: n° 96-900-1682;

e Moscovita: n° 96-900-4411;
e Magnetita: n°® 96-900-5840;
e Quartzo: n® 96-101-1160.

Pela interpretacdo da figura 5-3 foi determinada a presenca dos minerais caulinita e
gibbsita em proporcdo abundante, hematita em quantidade média, e em baixa
quantidade os minerais: goethita, rutilo, moscovita e magnetita. A determinacdo de
quartzo mostrou apenas traco deste mineral na amostra em questdo. A tabela 5-4 mostra
a férmula quimica e composicdo dos minerais hidratados encontrados na amostra de
metabéasica intemperizada crua, esses dados sdo importantes para a analise de resultados

térmicos que serdo interpretados no proximo item.
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Tabela 5-4: Formula quimica e composi¢ao de minerais hidratados da amostra de
metabésica intemperizada crua

Mineral Formula quimica Composicéo
Caulinita A|28i205(OH)4 39,5% A|203; 46,5% SiOz; 14% H,0O
Gibbsita Al(OH)3 65,36% Al,O3.34,64% H,0
Goethita FeO(OH) 90,0% Fe203; 10,0% H,0
) ) 11,82% K,0; 38,38% Al,O3; 45,23% SiOy;
Moscovita | KALSizAlO15(OH),
4,29% H,0

A figura 5-4 mostra o difratograma obtido para amostra de metabaésica flash. Os padrées
do banco de dados COD 2011, utilizados para a identificacdo das fases cristalinas para a

amostra, foram:

e Caulinita: n® 96-900-9235;
e Hematita: n® 96-900-0140;
e Rutilo: n° 96-900-1682;

e Moscovita: n° 96-900-4411;
e Magnetita: n° 96-900-5840;
e Quartzo: n° 96-101-1160.

A identificacdo semiquantitativa das fases cristalinas para a amostra de metabasica flash
resultou na determinacdo dos minerais caulinita e hematita em quantidade média, os
minerais rutilo, moscovita e magnetita como baixa proporc¢éo e apenas traco de quartzo.
E perceptivel a presenca de material amorfo na amostra devido presenca de ruidos no

difratograma, que representa em proporcdo alta a fase dos compostos amorfos.

Comparando os resultados dos difratogramas das amostras crua e calcinada, é
perceptivel que na amostra crua existem mais fases cristalinas do que na calcinada. as
intensidades das fases, mostradas no eixo y do difratograma, da amostra de metabasica
intemperizada crua s@o maiores que as intensidades no difratograma da amostra
calcinada. A intensidade para minerais como a caulinita e a gibbsita na amostra crua séo

da ordem de 400pulsos/s e apds a calcinagdo a intensidade para a caulinita passou a ser
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na ordem de 100pulsos/s, e j& a gibbsita ndo foi identificada, uma vez que ap6s passar

por processo térmico, esse mineral passa ao estado amorfo.

A comparagdo dos difratogramas das amostras crua e calcinada flash da rocha
matabasica intemperizada leva a conclusdo que ainda existe caulinita residual apos a

calcinagao.
TransformacGes também podem ser observadas, como a da goethita, que foi identificada

na amostra crua, e que apds passar pelo processo de calcinacdo, perdeu suas hidroxilas,

passando a hematita, um mineral de ferro ndo hidratado.
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5.1.4 Anélise Termogravimétrica

A figura 5-5 mostra as curvas de analise termogravimétrica TG até, 1000°C, e sua
derivada DTG, para a amostra de metabasica intemperizada crua. Pela difracdo de raios-
X a amostra € composta pelos seguintes minerais hidratados: caulinita, gibbsita, goethita
e moscovita. E possivel perceber trés perdas de massas definidas, a primeira ocorre no
inicio do ensaio, até a temperatura de 204,0°C, com uma variacdo de massa de
aproximadamente de 0,89%; essa etapa caracteriza a perda de umidade, liberando a

agua ndo ligada as estruturas cristalinas dos minerais contidos na amostra.

ApoOs a temperatura de 204,0°C atée 343,0°C acontece outra variacdo de massa
correspondente a 4,16%, com o pico em 280,9°C, indicando que nesta temperatura a
taxa de perda de massa foi maxima. Neste intervalo, a perda de agua ¢ atribuida para a
decomposicdo térmica do mineral gibbsita. O Gltimo intervalo de perda de massa
acontece entre as temperaturas de 343,0°C até cerca de 630°C, com taxa de variacdo de
massa de aproximadamente 6,5% e pico de perda maxima correspondente a temperatura
de 510,1°C, valores estdo associados a decomposicdo da goethita com formacéo de

hematita, e principalmente a desidroxilacdo da caulinita.

E notavel que o ultimo intervalo tenda a linearidade da curva de TG a partir da
temperatura de 630°C; isso mostra que a partir desse valor ndo foi registrado perda de
massa significativa, indicando que esta temperatura seria suficiente para o processo de
calcinacdo do material. Outro fato é que ndo se pode atribuir essas variacGes de massas
a moscovita, mineral hidroxilado, que foi encontrado na difracdo de raios-X, pois este
tem como caracteristica a desidroxilacdo em temperatura elevada, um pouco acima de
1000°C.

E pertinente destacar que a analise termogravimétrica esta coerente com os resultados
encontrados na analise de difracdo de raios-X, que apontou a presenca dos minerais
hidratados citados nesta analise térmica. Também é importante mostrar que a
determinacdo semiquantitativa da difracdo de raios-X esta em concordancia com as

taxas de perda de massa determinadas na curva de TG. Como exemplo cita-se que a
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presenca do mineral caulinita na amostra estd em quantidade abundante; isso é
confirmado pela taxa de perda de massa elevada que ocorreu no intervalo de
aproximadamente 343,0°C até 630°C.

A perda total de massa foi de 12,03% valor muito proximo ao determinado na PPC
obtida pela andlise quimica que foi de 12,67%.

O ensaio também foi realizado na amostra de metabasica flash e a curva TG/DTG
correspondente esta contida na figura 5-6. A difracdo de raios-X determinou a presenca
de caulinita e moscovita como o0s minerais hidratados na amostra. A curva apresenta
duas perdas de massas, a primeira esta definida no intervalo inicial do ensaio até a
temperatura de 324,0°C, com pico de perda maxima em 108,4°C, e taxa de variacdo de
massa de apenas 0,80%, este intervalo € indicio de perda de agua adsorvida na amostra,
pois mesmo sendo uma amostra de produto calcinado, é justificavel o ganho de umidade

do ambiente antes da analise térmica.

A segunda variacdo de massa esta contida no intervalo de 324,0°C até 1000°C, com
taxa de variacdo de massa de 2,16% e pico maximo em 511,1°C. Esta transformacao
estd relacionada com a desidroxilacdo da caulinita residual, mostrando que apés o
processo de calcinacdo flash ainda ha caulinita na amostra, resultado este coerente com
a difracdo de raios-X da amostra calcinada, a qual também indicou a presenca baixa do
mineral caulinita. Porém é interessante perceber que a taxa de perda de massa na curva
de TG da figura 5-6 a partir de aproximadamente 300°C ¢ significativamente menor que
a mostrada na figura 5-5 (anterior), levando a concluir que a quantidade de caulinita da

amostra calcinada é bem menor que a quantidade da amostra crua.
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5.1.5 Area Superficial Especifica

As amostras de metabéasica intemperizada crua e calcinada foram submetidas ao ensaio
de determinacdo de area superficial especifica pelo método BET (iniciais de Brunauer,
Emmett e Teller), por adsor¢éo gasosa (nitrogénio).

A tabela 5-5 indica os resultados da analise de area superficial especifica (ASE),
expressos em m?/g de cada tipo de material. Os gréaficos de multipontos para cada
amostra analisada se encontram nos anexos. Analisando os resultados é perceptivel que
os valores da ASE diminuem apds o processo de calcinacdo flash; este resultado ja era
esperado, pois, em temperaturas elevadas, o produto de calcinagdo tende a passar pelo
fendmeno de sinterizagdo, o0 que tem por consequéncia a diminuicdo do valor de ASE

quando comparado a amostra crua.

A metabasica intemperizada flash teve uma reducdo de 30% do seu valor quando

comparado ao material que Ihe deu origem, a metabdsica intemperizada crua.

Tabela 5-5: Resultados do ensaio de BET para as amostras de metabasica crua e calcinada

] Area Superficial Especifica
Material o )
Multi-point BET (m“/g)
Metabésica intemperizada crua 58,926
Metabaésica intemperizada flash 40,357
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5.2 Caracterizacdo das Amostras de Filito Cru e Calcinado

A seguir sdo expostos os resultados de caracterizacdo das amostras de metabasica

intemperizada crua e flash.

5.2.1 Anélise Granulométrica

A figura 5-7 apresenta a distribui¢do granulométrica da amostra de filito cru, e na tabela

5-6 observa-se que 0 dsg corresponde a 2,97um e o didmetro médio das particulas é

igual a 5,33um. Este resultado estd coerente com a especificagdo granulométrica do
forno de calcinagéo tipo flash do LGG-UFMG.
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Figura 5-7: Distribui¢do granulométrica da amostra de filito cru

Tabela 5-6: Didametros de particulas para amostra de filito cru

Diametro a 10%

Diametro a 50%

Diametro a 90%

Diametro médio

0,41um

2,97um

14,69um

5,33um
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A distribuicdo granulométrica da amostra de filito flash € mostrada na figura 5-8, onde
comparada com a figura 5-7, é notavel um deslocamento vertical da curva
granulométrica para a direita, demonstrando que ocorreu um aumento dos didmetros das

particulas apds o processo de calcinagdo flash.

A tabela 5-7 mostra que o dso para o filito flash é de 10,35um, e o didmetro médio é
15,35um, resultados que confirmam o deslocamento da curva de granulometria

mencionado, visto que os diametros das particulas sdo maiores na amostra calcinada.
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Figura 5-8: Distribui¢cdo granulométrica da amostra de filito flash

Tabela 5-7: Didmetros de particulas da amostra de filito flash

Diametro a 10% | Diametro a 50% | Diametro a 90% | Diametro médio
1,46pm 10,35um 39,48um 15,35um

5.2.2 Fluorescéncia de Raios-X

Para a determinacdo da composicdo quimica, foi realizada a anélise quantitativa pela
técnica de fluorescéncia de raios-X. A tabela 5-8 mostra o resultado em proporgdes de

oxidos. O teor de silica é o mais expressivo, seguido pelo teor de ferro. O teor de
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aluminio na amostra é baixo, mostrando que existe uma pequena propor¢do do mineral
caulinita, e que o elevado teor de silicio esta associado ao mineral quartzo. A soma dos
teores de SiO,, Fe,O3 e Al,Os € igual a 84,75%, atendendo a um dos requisitos quimicos
para materiais pozolanicos da ABNT NBR 12653/2014.

Tabela 5-8: Composicao quimica da amostra filito cru determinada por fluorescéncia de
raios-X

Elemento SiO; | Fe;O3 | MNO | AlbO3 | TiO, | MgO | NaO
Teor (%) 58,41 | 20,06 | 6,91 6,28 | 0,32 0,21 | <0,1
Elemento P,Os | ZnO | CaO | Cr,03 | KO | V05 | PPC
Teor (%) 0,05 | 0,03 0,03 | <0,01 | <0,01 | <0,01 | 7,49

O valor de PPC, perda por calcinagdo, a 1000°C e de 7,49%, o0 que caracteriza a

composicdo mineraldégica com poucos minerais hidratados.

5.2.3 Difratometria de Raios-X

O difratograma obtido na analise da amostra de filito cru estd mostrado na figura 5-9.
Para a identificacdo das fases cristalinas contidas na amostra foram usados seguintes
padrdes do banco de dados COD 2011:

e Quartzo: n° 96-101-1160;

e Goethita: n° 96-100-8769;
e Caulinita: n® 96-900-9235;
e Hematita: n® 96-900-0140;
e Magnetita: n° 96-900-5840;
e Gibbsita: n° 96-101-1082.

Pela interpretacdo da figura 5-9 foi determinada a presenca dos minerais quartzo e

goethita em proporcdo abundante, caulinita em quantidade média, e em baixa
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quantidade a hematita. Foram identificados tragos dos minerais magnetita e gibbsita. A
tabela 5-9 mostra a formula quimica e composicdo dos minerais hidratados identificados
na amostra de filito cru. Essas informagdes sdo essenciais para a interpretacdo das

analises térmicas da proxima secao.

Tabela 5-9: Formula quimica e composi¢cao de minerais hidratados da amostra de filito

cru
Mineral | Férmula quimica Composicéo

Caulinita | AlLSi;Os(OH)s | 39,5% AlOs; 46,5% SiO; 14% H,0
Gibbsita Al(OH); 65,36% Al,03.34,64% H,0
Goethita FeO(OH) 90,0% Fe,03; 10,0% H,0O

A figura 5-10 mostra o difratograma obtido para amostra de filito flash. Os padrdes do
banco de dados COD 2011 utilizados para a identificacdo das fases cristalinas para a

amostra foram:

e Quartzo: n® 96-101-1160;

e Hematita: n°® 96-900-0140;
e Caulinita: n® 96-900-9235;
e Magnetita: n° 96-900-5840.

A interpretacdo do difratograma mostra que existe uma quantidade média de material
amorfo na amostra; o mineral quartzo se apresenta de forma abundante e com
cristalinidade bem definida, a hematita se encontra em proporcdo média, com baixa

proporcao ha a caulinita e apenas traco do mineral magnetita.

A comparacdo dos difratogramas gerados para as amostras crua e calcinada flash do
filito leva a concluir que inicialmente a amostra era composta por uma fracdo média de
caulinita e apos a calcinacdo essa proporcao foi reduzida, mostrando que ocorreu a
transformacéo parcial desse mineral para sua fase amorfa denominada de metacaulinita.
A proporgdo de quartzo se manteve abundante, sugerindo que ap0s 0 processo térmico o

mineral se manteve com sua forma cristalina inalterada, fato que se confirma ao
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observar a intensidade das bandas principais desde mineral, que se mantém na mesma

ordem.
A proporcao da hematita passou de baixa para média, o que evidencia a desidroxilacdo

da goethita da amostra crua, que passou a ser hematita. O mineral magnetita foi
identificado nas duas amostras.
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5.2.4 Anélise Termogravimétrica

A figura 5-11 mostra a curva de analise termogravimétrica TG e sua derivada DTG para
a amostra de filito cru com o aquecimento até 1000°C. Como ja identificado pela
difracdo de raios-X, essa amostra possui trés minerais hidroxilados que séo a goethita, a
caulinita e a gibbsita, entdo as variacdes de massa da amostra séo relacionadas a pirélise

desses minerais.

E possivel perceber trés faixas de perdas de massas definidas. A primeira ocorre no
inicio do ensaio, até a temperatura de 357°C, com variacdo de massa de 4,26%, com
pico em 87,1°C que estd associado com a perda de umidade da amostra, isto é, a
liberacdo de agua ndo ligada aos minerais, € outro pico em 263°C que evidencia a
desidroxilagcdo do mineral gibbsita, com contribuicdo significativa da goethita.

A segunda variacdo de massa € de 1,96% e ocorre entre as temperaturas de 357°C e
582°C, com pico em 502,1°C, sendo relacionada a desidroxilacdo da caulinita. A ultima
variacdo acontece entre as temperaturas de 582°C até 1000°C, com perda de massa de
0,94% e pico em 734,9°C que mostra a desidroxilacdo do restante da caulinita. A perda
total de massa da amostra foi de 7,16%, valor proximo do determinado pela PPC, de
7,49%.

A curva de andlise termogravimétrica TG e sua derivada DTG da amostra calcinada é
representada na figura 5-12, onde se notam duas variacdes de massa definidas. A
primeira perda de massa € de 0,40% e ocorre do inicio da analise até a temperatura de
417°C, com pico em 96,6°C, porém é perceptivel que a partir da temperatura de 200°C
a curva de TG tente a ser linear, mostrando que a variacdo de massa desse intervalo é

devida a perda de umidade da amostra.

Pela difracdo de raios-X, o unico mineral hidratado na amostra é a caulinita, a qual
ocorre em baixa proporc¢do, fato que é comprovado pela analise da segunda perda de
massa de 0,46% na curva de TG, que esta compreendida entre o intervalo de 417°C a
1000°C.
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Com comparacdo das duas analises termogravimétrica, é possivel concluir que a
calcinacdo a 750°C da amostra de filito foi capaz realizar a desidroxilagdo dos minerais
goethita, gibbsita e da maior parte da caulinita.
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Figura 5-11: Curva de andlise térmica (TG/DTG) da amostra de filito cru

56



TG 1% DTG /(%/min)

101.5 4
0.2
101.0 4
F o1
100.5 4
100.0 k l
-0 1 D e s T o A - | F oo
R Oy40%\" RIS ol Y -~ "~v~"\""'-wr AR AR S AR o L
s v Mudanca Massa: - 0.19 mg
99.5 4 r 0,46%
Pico: 96.6°C Mudanga Massa: - 0.21 mg
F-0.1
99.0 4
F-0.2
98.5 4
98.0 4
-0.3
97.5 4
100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temperatura /°C
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5.2.5 Area Superficial Especifica

As amostras de filito cru e filito calcinado foram submetidas ao ensaio de determinacao
de area superficial especifica. A tabela 5-10 indica os resultados, expressos em m?/g, de
cada tipo de material. Os gréaficos de multipontos para cada amostra analisada se

encontram nos anexos.

De modo similar aos resultados da amostra de metabasica, ocorreu queda do valor de
ASE da amostra de filito flash quando comparada a sua amostra crua. Esta reducao foi
de 67% em relacdo ao material cru, uma variacdo significativa, mostrando que apds o
tratamento térmico as particulas da amostra tenderam a sinterizar de forma mais

significativa.

Tabela 5-10: Resultados obtidos pelo ensaio de BET para as amostras de filito cru e

calcinado
) Area Superficial Especifica
Material o )
Multi-point BET (m“/g)
Filito cru 60,091
Filito flash 19,507

5.3 Ensaios de Resisténcia com Produto de Calcinagdo Flash

Neste topico serdo apresentados os resultados de ensaios de compressdo uniaxial, para
0s corpos de prova contento metabasica flash e filito flash e difratogramas realizados
com os fragmentos dos corpos de prova 2x4 e 5x10 com adicdo do material metabéasica
flash.
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5.3.1 Resisténcia & compressado uniaxial com cal hidratada

A figura 5-13 apresenta 0s corpos de prova 2x4 rompidos ap6s 72 horas de cura
produzidos com 60% de metabasica flash e 40% de cal hidratada. A ruptura foi
homogénea com fissuras topo a base.

Oorpan o proven x4
Figura 5-13: Corpos de prova 2x4 rompidos de metabasica flash e cal hidratada

A tabela 5-11 mostra os resultados de ruptura dos corpos de prova 2x4 compostos por
metabésica flash 770°C, para o estudo dessas amostras foram rompidos corpos de prova
com 672horas de tempo de cura, com o intuido de determinar a evolucédo da atividade
pozolanica em um intervalo maior. A figura 5-14 mostra essa evolucdo em forma de
gréfico, é notoria a evolucdo ascendente dos resultados, mostrando que quanto maior o
tempo de cura, maiores sdo 0s resultados de resisténcia para esse material, 0 que sugere

gue a reacdo pozolanica esta ocorrendo entre a metabasica flash e o hidroxido de célcio.

A tabela 5-11 também mostra os resultados de ruptura dos corpos de prova 2x4
compostos por filito flash 750°C, as rupturas foram realizadas somente até 72h de cura,
pois 0 material ndo apresentou uma evolugdo expressiva nos primeiros tempos de cura,
porém esses resultados ndo tiram a validade do material, j& que podem ser incorporados
em outros tipos de cimentos para diferentes finalidades. A figura 5-15 mostra o gréfico
dessa evolugéo.
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Tabela 5-11: Resultados de teste de compressdo uniaxial tenséo (MPa)

Tempo (h) Metabasica Flash - Tensdo (MPa) Filito Flash - Tensdo (MPa)
6,025 4,776
11,987 4,651
14 9,209 4,807
10,114 4,870
11,519 4,995
9,864 4,651
Média 9,786 4,792
9,708 5,026
9,677 4,339
48 13,423 5,369
7,710 4,651
9,240 5,338
11,581 4,682
Média 10,223 4,901
13,673 5,088
12,393 4,308
11,019 5,681
72 10,645 5,806
10,426 4,308
10,645 4,558
Média 11,467 4,958
12,518
15,265
672 13,329
13,048
13,641
12,205
Média 13,334
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Figura 5-14: Grafico de tenséo por tempo de cura da metabasica flash 770°C
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Figura 5-15: Grafico de tensdo por tempo de cura do filito flash 750°C

A figura 5-16 mostra um grafico que compara os resultados dos ensaios de compressdo
uniaxial para a metabasica flash 770°C e o filito flash 750°C. E nitido que a metabasica
flash apresenta um melhor desempenho em relacédo ao filito, além de ter um indice de

aumento de resisténcia mais expressivo que o filito.
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Figura 5-16: Grafico comparativo dos resultados de ensaios de compressao uniaxial em
corpos de prova 2x4 da metabasica flash e filito

5.3.2 Resisténcia a compressdo uniaxial segundo norma

A figura 5-17 mostra os corpos de prova 5x10, rompidos apds 28dias, que foram
moldados com o material pozolanico de metabésica flash 770°C. A ruptura do corpo de
prova identificado como (a) ocorreu por cisalhamento, e o corpo de prova (b) teve uma

ruptura com formacdes de cones.

Figura 5-17: Corpos de prova 5x10 rompidos de metabaésica flash
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A tabela 5-12 mostra os resultados dos ensaios de indice de desempenho com cimento

Portland para a metabéasica flash, o calculo do indice de desempenho do cimento

(Icimento) corresponde a equacgdo 4.1. E perceptivel que o material apresentou um

indice de desempenho favoravel, se mostrando 113,94% em relacéo a referéncia, porém

0 resultado de tensdo a sete dias da amostra referéncia ndo atingiu o valor minimo
exigido pela norma ABNT NBR 5752/2014, que era de 33MPa. Os ensaios tiveram

continuidade pelo fato de o indice da metabasica flash ter sido muito além do que a

norma ABNT NBR 12653/2014, a qual determina requisitos para materiais pozolanicos,

exige um indice de desempenho maior que 90% em relacdo ao cimento Portland aos 28

dias.

Tabela 5-12 Resultados dos ensaios de indice de desempenho com cimento Portland para
metabaésica flash

Tempo Metabasica Flash 770°C - Tensdo Referéncia CP Il 32 F - Tensdo Icimento
(dias) (MPa) (MPa) (%)
7 29,793 26,148 113,94
28 41,431 39,880 103,89

A figura 5-18 mostra um grafico comparativo entre a mistura com metabasica flash e a

referéncia, onde a mistura com metabasica flash se mostra com melhores resultados de

resisténcia nos diferentes tempos de ruptura.

Tensao (MPa)

40 -

30 A

10 A

28

Tempo (dias)

B Metabasica Flash 770°C

H Referéncia CP 11 32 F

Figura 5-18: Gréfico dos resultados de compressdo uniaxial metabasica flash
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A tabela 5-13 mostra os resultados dos ensaios de indice de desempenho com cimento
Portland para o filito flash 750°C; para esse ensaio foi utilizado como referéncia e
mistura para compor 0s corpos de prova o cimento CP V- ARI, um cimento de alta
resisténcia inicial e sem adigdes. A figura 5-19 apresenta um gréafico comparativo entre
a mistura contendo filito flash 750°C e a referéncia. E perceptivel que o filito flash ndo

atingiu valores de resisténcia maiores que a referéncia. (Ver item 4.2.2)

Tabela 5-13: Resultados dos ensaios de indice de desempenho com cimento Portland para

filito flash
Tempo Filito Flash 750°C - Tensao Referéncia CP V ARI - Tensdo Icimento
(dias) (MPa) (MPa) %
14 41,448 54,752 75,70
28 42,179 52,866 79,79
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Figura 5-19: Grafico dos resultados de compressao uniaxial filito flash

5.3.3 Difratometria de Raios-X

A difratometria de raios-X foi realizada nos fragmentos dos corpos de provas
compostos com a metabasica flash 770°C.
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O difratograma obtido na analise de fragmento do corpo de prova 2x4 esta mostrado na
figura 5-20. Para a identificacdo das fases cristalinas contidas na amostra foram usados
seguintes padrdes do banco de dados COD 2011:

e Calcita: n° 96-900-0967;

e Hematita: n® 96-900-0140;
e Caulinita: n°® 96-900-9235;
e Rutilo: n° 96-900-1682;

e Quartzo: n® 96-101-1160;

Pela interpretacdo do difratograma, percebe-se que o material em analise apresenta
cristalinidade muito baixa, sendo a intensidade maxima da fase cristalina identificada na
ordem de 100 pulsos/s; além disso, ocorre nivel de ruido elevado, evidenciando que o
componente amorfo estd presente em quantidade de media-alta proporcdo. As fases
cristalinas mais representativas sdo as dos minerais calcita e hematita, as quais possuem
proporcao média, a fase da caulinita foi identificada em baixa ocorréncia e como apenas

tracos foram identificados o rutilo e o quartzo.

A figura 5-21 mostra o difratograma obtido pela analise do fragmento do corpo de
prova 5x10. Para a identificacdo das fases cristalinas contidas na amostra foram usados

seguintes padrdes do banco de dados COD 2011:

e Quartzo: n° 96-101-1160;

e Calcita: n° 96-900-0967;

e Hematita: n° 96-900-0140;
e Microclina: n° 96-900-4192;
e Caulinita: n® 96-900-9235;

A interpretacdo do difratograma mostra que a cristalinidade desse fragmento é maior

quando comparada a cristalinidade do fragmento do corpo de prova 2x4, porém tem
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intensidade maxima na ordem de 400 pulsos/s. O composto amorfo aparece em
propor¢do menor no fragmento, pois o nivel de ruido no difratograma é baixo. A fase
cristalina mais abundante € o quartzo, em seguida, em propor¢oes médias, ha ocorréncia
de calcita e hematita. A microclina ocorre em baixa propor¢do e a caulinita apenas

como traco.
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Figura 5-20: Difratograma de raios-X do fragmento do corpo de prova 2x4
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Figura 5-21: Difratograma de raios-X do fragmento do corpo de prova 5x10
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5.4 Microscopia Eletrénica de Varredura/ Espectroscopia de Dispersdo de
Energia de Raios-X - MEV/EDS

O estudo das amostras das rochas metabésica intemperizada e filito, por microscopia
eletronica de varredura, teve como objetivo analisar modificacbes morfoldgicas entre as
amostras cruas e calcinadas de cada tipo de rocha. Também foram realizadas analises
para identificar o comportamento do produto calcinado (metabasica flash) com o
hidréxido de cal, através da analise de fragmentos dos corpos de prova classificados
como 2x4, e com o cimento, mediante ao estudo dos fragmentos dos corpos de provas
denominados de 5x10. A seguir sdo apresentadas as imagens das amostras cruas e
calcinadas, divididas por cada tipo de rocha, e as imagens dos fragmentos dos corpos de

provas rompidos.

Com o objetivo de conhecer a morfologia do mineral caulinita, foi realizada analise de
amostra de caulim puro como referéncia. Na imagem mostrada na figura 5-22, é
possivel identificar o empilnamento das particulas de caulinitas em forma de placas

hexagonais com diferentes tamanhos.
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Tilt 2.0um
5.0 kV/30000x|SE|9.9 mm| 2.0 19.01 ym|-0.1 °|  CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-22: Imagem de elétrons secundarios da amostra de caulim

5.4.1 Metabasica intemperizada

As imagens da amostra de metabésica intemperizada crua correspondentes as figuras 5-
23 a 5-25, foram realizadas no microscopio eletronico de varredura (MEV-FEG),
Quanta 200.

A figura 5-23 mostra uma particula maior lamelar com varias outras particulas menores
sobre a mesma. Foi realizada microanalise nesta particula e o resultado ¢é apresentado na
tabela 5-14. Percebem-se os elevados teores de aluminio, silicio e oxigénio,

confirmando que as particulas lamelares sdo realmente do mineral caulinita. Os teores
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menores dos outros elementos séo considerados como presenca de outros minerais, a
exemplo do teor de potassio que é um indicio da presenca de moscovita no material. E
possivel confirmar essa afirmagdo, pois, na andlise de difracdo de raios-X, o mineral

moscovita foi encontrado nesta amostra.

HV | Mag |Sigd WD |[Spot HFW | L —

5.0 kV/7000x SE|9.7 mm| 3.0 [38.63 um|-0.1 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-23: Imagem de elétrons secundérios da amostra de metabasica intemperizada
crua

Tabela 5-14: Microanalise EDS

Oxigénio | Aluminio | Silicio | Ferro | Potassio | Sédio | Magnésio | Mineral

56,45 18,33 19,63 1,99 3,12 0,11 0,37 Caulinita

71




Na figura 5-24 observam-se na matriz particulas lamelares, caracteristicas do mineral
caulinita. Foram realizadas microanalises em duas areas da imagem, apresentadas na
tabela 5-15. Na area 1 sdo notaveis os elevados teores dos elementos ferro e oxigénio,
caracterizando os minerais hematita e/ou goethita; os teores de Al e Si séo justificados
pelo volume de interacdo do feixe de elétrons que captou emissdes de raios-X do
mineral caulinita vizinho. Na area 2 observa-se que, além dos elementos citados, ocorre
a presenca do elemento titanio, indicando a ocorréncia do mineral rutilo ja que a
morfologia deste grdo é prismatica e alongada, sendo caracteristica desse mineral, além

da analise de difracdo de raios-X desta amostra que registrou a presenca deste mineral.
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HV | Mag |Sigl WD |[Spot ——5.0um
5.0 kV|25000x|SE|9.8 mm| 3.0 {10.82 um|-0.1 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-24: Imagem de elétrons secundarios da amostra de metabasica intemperizada
crua

Tabela 5-15: Microanalise EDS

Area | Oxigénio | Aluminio | Silicio | Ferro | Titanio Mineral
1 40,96 5,14 2,23 51,66 - Hematita/Goethita
2 44,57 16,86 13,69 | 12,79 12,10 Rutilo

A figura 5-25 mostra uma particula do mineral goethita, o que fica demonstrado pela
microanalise apresentada na tabela 5-16 que apresenta altos teores de ferro e oxigénio;
além disto, a morfologia do mineral também é caracteristica da goethita, botrioidal, que
aqui se assemelha a uma rosquinha.
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pot| HFW | Tilt |

| Mag [Sig] WD S

Figura 5-25: Imagem de elétrons secundarios da amostra de metabasica intemperizada
crua

Tabela 5-16: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Mineral

30,64 4,25 3,47 61,64 Goethita

As andlises das imagens no microscopio eletrdnico de varredura comprovam oS
minerais encontrados na técnica de difracdo de raios-X da amostra de metabasica

intemperizada crua, onde foram encontrados os minerais caulinita, goethita e rutilo.

As imagens da amostra de metabasica intemperizada calcinada em forno tipo flash a
temperatura de 770°C correspondem as figuras 5-26 a 5-27.
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E demonstrada pela figura 5-26 a presenca de metacaulinita na amostra; isto é
confirmado pela morfologia da particula, que apresenta as lamelas distanciadas
(esfoliacdo) e com as bordas danificadas, o que é caracteristico da metacaulinita. Pela
microanalise mostrada na tabela 5-17, percebem-se teores mais elevados de aluminio,
silicio e oxigénio, confirmando que a particula em questdo € a metacaulinita, produto

originado da caulinita presente na amostra crua.

O teor do elemento potassio apresentado na microanalise é justificado pela presenga de
moscovita no material, o qual j& tinha sido identificado na amostra de metabasica
intemperizada crua. Isso indica que a mica permanece inalterada quando submetida a

temperatura de calcinacédo de 770°C.
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"HV | Mag |Sigl WD |[Spotf HFW | Tilt [———10.0ym———
5.0 kV/12000x|SE|10.1 mm| 3.0 122.53 ym|-0.1 °/ CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-26: Imagem de elétrons secundarios da amostra de metabasica flash

Tabela 5-17: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Potassio Mineral

49,89 22,91 23,60 2,86 0,74 Metacaulinita

A figura 5-27 mostra varias particulas com morfologias caracteristicas de metacaulinita
em pacotes, com diversas orientagcdes (horizontal e vertical), evidenciando mais uma
vez o afastamento das lamelas e suas bordas deformadas. Foram efetuadas duas

microanalises pontuais, que sdo expostas na tabela 5-18.

Na &rea 1 foi determinada a presenca significativa do elemento ferro, em particula com
morfologia semelhante a apresentada na amostra crua de origem (figura 5-25), na qual
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foi identificado o mineral goethita. Porém, levando em consideracdo que a amostra em
analise foi submetida a calcinacdo em temperatura de 770°C, e nessa temperatura o
mineral goethita ja perdeu sua hidroxila, se tornando um mineral desidratado, entéo é

coerente afirmar que, ap6s o tratamento térmico, o mineral passa a ser a hematita.
A érea 2 apresenta teor elevado do elemento titdnio e, em concordancia com a

morfologia da particula, pode-se afirmar que o mineral em questéao é o rutilo, mostrando

que apos o processo de calcinagdo ainda restou o mineral em questéo.
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CENTRO DE I\/IICROSCOPIA UFMG

Figura 5-27: Imagem de elétrons secundarios da amostra de metabasica flash

5.0 kV|11000x|SE|10.1 mm| 3.0 [24.58 ym|-0.1 °

Tabela 5-18: Microanalise EDS

Area | Oxigénio | Aluminio | Silicio | Ferro | Titanio Mineral
1 33,67 2,20 0,77 63,36 - Hematita
2 45,10 9,42 6,04 3,80 35,64 Rutilo
5.4.2 Filito

As figuras 5-28 a 5-31 correspondem as imagens da amostra de filito cru.

Na figura 5-28, com um aumento de 7000 vezes, observam-se particulas com

morfologia de placas, o que indica o mineral caulinita.
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HV | Mag [Sigl WD |[Spot i ‘ 10.0ym———

5.0 kV|7000x/SE 9.7 mm| 3.0 |38.63 um|-0.0 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-28: Imagem de elétrons secundarios da amostra de filito cru

A figura 5-29, com ampliacdo sobre a placa maior da figura anterior 5-28; nesta mesma
area foi realizada microandlise cujos resultados se encontram na tabela 5-19. Conclui-se
gue a area em questdo apresenta o mineral caulinita e um mineral de ferro minoritario,

possivelmente hematita.
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———————— 5 0pm————
5.0 kV/25000x|SE 9.7 mm 3.0 |10.82 um|-0.0 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-29: Imagem de elétrons secundarios da amostra de filito cru

Tabela 5-19: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Manganés

50,77 22,54 23,29 2,49 0,92

Na figura 5-30, é possivel observar uma particula maior no centro da imagem; pela
microanalise EDS na tabela 5-20, conclui-se pela presenca de um mineral de ferro
associado ao elemento manganés, ja que os teores destes elementos sdao os mais

expressivos nesta area.
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"HV | Mag |Sigl WD [Spot HFW 2.0pm
5.0 kV/30000x/ SE|9.7 mm| 3.0 19.01 um/-0.0 °|  CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-30: Imagem de elétrons secundarios da amostra de filito cru

Tabela 5-20: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Manganés

37,77 7,01 1,73 21,77 25,72

As figuras 5-31 e 5-32 correspondem a amostra de filito calcinada em forno tipo flash a

temperatura de 750°C.

Na figura 5-31 observam-se duas particulas em destaque identificadas como ponto 1 e
ponto 2. Com a microanalise EDS da tabela 5-21, € pertinente afirmar que a particula 1
é composta por hematita associada a um mineral de manganés, visto que os elementos

ferro e manganés tém os teores maiores.
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A particula 2 indica a ocorréncia de pseudomorfismo do mineral quartzo segundo a
caulinita, fato justificado pelo teor alto do elemento silicio na particula e pela
morfologia caracteristica do mineral caulinita.

b g .y

! s

HV | Mag |Sig| HFW | Tilt — ;Y
5.0 kV|10000x SE|9.4 mm| 3.0 |27.04 um|-0.1 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-31: Imagem de elétrons secundarios da amostra de filito flash

Tabela 5-21: Microanalise EDS

Ponto | Oxigénio | Aluminio | Silicio | Ferro | Manganés Mineral
1 33,11 8,50 5,24 | 31,46 21,69 Hematita
2 49,22 1,36 45,25 | 2,97 1,20 Pseudomorfismo de
quartzo
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A figura 5-32 mostra uma particula com morfologia subédrica, caracteristica ao do
mineral quartzo. Isto é confirmado pela microanalise EDS da tabela 5-22, onde o
elemento silicio possui teor alto na particula.

0.14 mm|-0.1 ° CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-32: Imagem de elétrons secundarios da amostra de filito flash

g Slg WD ‘Spot HFW | Tilt ——50.0um

5.0 kV|2000x SE (9.3 mm

Tabela 5-22: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro | Manganés Mineral

45,17 1,87 41,75 7,87 3,35 Quartzo
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5.4.3 Corpos de Prova para Resisténcia

As figuras 5-33 e 5-34 correspondem as imagens dos fragmentos dos corpos de provas
2x4 rompidos compostos por metabésica flash e cal hidratada.

A figura 5-33 mostra uma visdo geral do fragmento, com a presenca de morfologias em
forma de placas que ndo seguem uma orientacdo preferencial. A tabela 5-23 mostra o
resultado da microandlise EDS referente a area da imagem, onde é perceptivel a
presenca elevada de célcio devido a adi¢cdo de hidroxido de calcio na mistura que
compde o corpo de prova rompido. Em proporcdo média ocorre o elemento aluminio, o

que evidencia a existéncia da metacaulinita.
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=
10.0pm———
5.0 kV/7000x SE|10.1 mm 3.0 |38.63 um|-0.1 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-33: Imagem de elétrons secundarios do fragmento de corpo de prova 2x4

Tabela 5-23: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Célcio Carbono

43,45 14,28 7,18 2,93 26,70 5,47

A figura 5-34 mostra a imagem com aumento maior, onde é perceptivel a morfologia de
lamelas hexagonais no centro da imagem, caracteristica da portlandita, o que €
confirmado pela microanalise EDS da tabela 5-24, onde é notavel o teor elevado de
calcio. Os grdos fibrilares sdo compativeis com uma das morfologias dos silicatos de
calcio hidratados, CSH.
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D 4‘4 ,n__: - \V_ B en? o
HV | Mag (Sigl WD |Spot HFW | Tilt Oopm——
5.0 kV|25000x|SE[10.2 mm| 3.0 110.82 um|-0.0 °| CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-34: Imagem de elétrons secundarios do fragmento de corpo de prova 2x4

Tabela 5-24: Microanalise EDS

Oxigénio Aluminio Silicio Ferro Célcio Carbono

45,77 10,09 6,79 3,68 29,32 4,35

As figuras 5-35 e 5-36 correspondem as imagens dos fragmentos dos corpos de provas

5x10 rompidos, contendo misturas com a metabasica flash 770°C.

S&o notaveis na figura 5-35 diferentes morfologias e composi¢des quimicas (tabela 5-
25), com estruturas em forma de agulhas, fibras retorcidas e placas, expondo a

heterogeneidade de materiais que compdem o corpo de prova.
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HV | Mag

5.0 kV|30000x

SE[10.2 mm| 3.0 |9.01

a

2.0p|‘h
CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-35: Imagem de elétrons secundarios do fragmento de corpo de prova 5x10

Tabela 5-25: Microanalise EDS

Oxigénio

Aluminio

Silicio

Ferro

Calcio

Carbono

Sadio

Potassio

Magnésio

46,93

11,34

13,53

1,92

6,87

16,80

0,64

0,92

1,05

Com um aumento elevado da imagem da figura 5-36, € possivel identificar uma

particula lamelar, sugerindo que é uma palheta de mica, pela microanalise da mesma, na

tabela 5-26. No canto inferior direito, ha um agrupamento de cristais de calcita.
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"HV | Mag |[Sig

WD |Spot| HFW | Tilt |
5.0 kV/50000x/SE 10.3 mm| 3.0 |5.41 pm-0.1 °

————2.0pm
CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5-36: Imagem de elétrons secundarios do fragmento de corpo de prova 5x10

Tabela 5-26: Microanalise EDS

Oxigénio

Aluminio

Silicio

Ferro

Calcio

Carbono

Sadio

Magnésio

Potassio

57,60

5,73

6,95

4,93

13,96

8,03

0,74

0,94

1,12
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6 CONCLUSOES

A calcinacdo flash de materiais considerados estéreis pela mineracdo de ferro gera
produtos com reatividade, os quais podem ser considerados pozolanas artificiais. Isto foi

comprovado por ensaios de resisténcia mecéanica de compresséo uniaxial.

As amostras da rocha metabasica intemperizada calcinada obtiveram melhores
resultados, nestes ensaios, do que as amostras da rocha filito calcinada nas mesmas

condicoes.

O valor de 10MPa estipulado para os ensaios de resisténcia a compressdo uniaxial
caracteriza materiais com alta reatividade, 0 que ndo inviabiliza os resultados
encontrados para as amostras confeccionadas com o filito calcinado flash, ja que esse
material pode ser incorporado em outros tipos de cimento, como o de alvenaria para uso

em rebocos.

A norma NBR ABNT 12653/2014 é uma atualizacdo da norma NBR ABNT
12653/2012. A modificacdo da norma consistiu em modificar o valor do indice de
desempenho com cimento Portland aos 28 dias, em relacdo ao controle, onde na norma
de 2012 era de 75% e com a alteracdo passou a ser de 90%. Este valor se torna curioso
ja que a maioria das adi¢des pozolanicas dificilmente atingem o valor de 90% do 1AP.
Materiais pozolanicos com IAP de 75% sdo aceitos na maioria dos paises que utilizam

cimento com adi¢do de pozolana.

Pelas analises de granulometria, foi possivel perceber que apds o processo de calcinacdo
flash, as particulas tendem a se aglomerar (sinterizar), fato justificado pelo aumento do

dso de ambas as amostras de estéreis calcinadas.
Os valores de area superficial especifica (ASE) das amostras apds passarem pela

calcinacdo flash mostraram reducdo dos mesmos, o que também pode ser atribuido ao

processo de aglomeracdo (sinterizacdo) pelo qual as particulas passam no forno flash.
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As andlises de difratometria de raios X mostraram que a rocha metabasica é
caracterizada por maior abundéncia do mineral caulinita, e mesmo de gibbsita, quando
comparada a rocha filito. Tal fato contribuiu para o melhor desempenho da amostra de
metabasica flash quando submetida aos testes de resisténcia. Em conjunto a
difratometria de raios-X, o0s resultados dos ensaios termogravimétricos foram
determinantes para identificar as transformacgdes térmicas pelas quais 0s minerais que

compunham as amostras passaram.

As imagens obtidas pelo MEV mostraram o efeito da calcinagdo flash na morfologia
dos minerais, e com a microanalise EDS foi possivel identificar quimicamente 0s
minerais. Nas amostras cruas foram encontradas particulas com morfologias
semelhantes as presentes na amostra de caulim puro, e apds passarem pela calcinacédo
flash, essas tiveram deformac6es nas lamelas que comp&em as particulas, evidenciando
que, apos esse processo térmico, ocorreu a transformacdo da caulinita para a

metacaulinita.

Dessa forma, conclui-se que as rochas metabasicas que compdem os estéreis de minas
de mineério de ferro do Quadrilatero Ferrifero adquirem atividade pozolanica quando
passam pelo processo de calcinacdo flash, apresentando bons resultados de indice de
atividade pozolanica quando reagidas com o hidroxido de calcio. Um dos receios de se
introduzir material pozolanico ao cimento ¢ o de mudar a cor do mesmo, porém é
oportuno frisar que ndo existe uma norma que determine que o cimento deva possuir a
cor cinza. Assim, mostram-se como uma boa op¢do para serem empregadas na
substituicdo do cimento Portland, contribuindo para a reducdo da emissdo de gases de
efeito estufa e ainda dando um destino nobre as massas de material que compdem as
pilhas de estéreis nos empreendimentos mineiros, as quais deixam de ser passivos

ambientais e se tornam produtos.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para a continuacdo deste trabalho, sugere-se que se realizem ensaios de compressao
uniaxial seguindo a ABNT NBR 5752, utilizando o cimento CP Il F 32 como
referéncia, para determinagdo do IAP para a amostra de filito calcinado flash.

Também se sugere o desenvolvimento de gel polimeros com os produtos calcinados via

forno flash dos materiais de metabasica intemperizada e filito.
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9 ANEXOS

Anexo 1: Gréficos de multipontos

A - Metabésica intemperizada crua
B - Metabésica intemperizada flash
C - Filito cru

D - Filito Flash
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MBET summary

Slope = 59.843
Intercept = -7.438e-01
Correlation coefficient, r = 0.998625
C constant= -79.454
Surface Area = 58.926 m?/g

Multi-Point BET

Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P)-1)] Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P) -1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [cc/g] [P/Po] [ccig]
5.96990e-02 16.1027 3.1546e+00 1.72057e-01 17.9872 9.2440e+00
7.16070e-02 16.4002 3.7629e+00 1.98648e-01 18.3057 1.0835e+01
9.71340e-02 16.9144 5.0891e+00 2.46933e-01 18.8382 1.3927e+01
1.20239e-01 17.2890 6.3250e+00 2.72931e-01 19.1144 1.5713e+01
1.48067e-01 17.6938 7.9216e+00 2.96638e-01 19.3683 1.7422e+01
Multi-Point BET Plot
| A BF
19.1810
()]
15.1810
11.1810
g
=]
(3
g
7.1810
.
%1
3.1810
-0.8190 + ; : : : n 4
0.000e+00  4.000e-02 8.000e-02 1.200e-01 1.600e-01 2.000e-01 2.400e-01 2.800e-01 3.200e-C
Relative Pressure, P/Po

Dados correspondentes a tabela 5.1 para a amostra de metabésica intemperizada crua.
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MBET summary
Slope = 85.781
Intercept = 5.127e-01
Correlation coefficient, r = 0.999796
C constant= 168.310
Surface Area = 40.357 m*g
-Multi-Point BET 2
Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P) - 1) ] i Volume @ STP 1/[W((Po/P) - 1) ]
Pressure Pressure
[P/Po] [cclg] [P/Po] [cc/g]
6.06310e-02 8.8956 5.8054e+00 1.95902e-01 11.3981 1.7102e+01
7.13670e-02 9.1504 6.7199e+00 2.52706e-01 12.2519 2.2084e+01
1.00231e-01 9.7559 9.1360e+00 2.99968e-01 12.9411 2.6493e+01
1.52745e-01 10.6961 1.3486e+01
Multi-Point BET Plot
A BF
29.2000
28.0000
24.0000 7
/
20.0000
< 16.0000
g
o
e
:
12.0000
8.0000
4.0000
0.0000 : ; ; ; ; :
0.000e+00  4.000e-02 8.000e-02 1.200e-01 1.600e-01 2.000e-01 2.400e-01 2.800e-01 3.200e-01
Relative Pressure, P/Po

Dados correspondentes a tabela 5.1 para a amostra de metabasica intemperizada flash.
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MBET summary

Slope = 57.971
Intercept = -1.606e-02
Correlation coefficient, r = 0.999454
C constant= -3608.769
Surface Area = 60.091 m?g

Multi-Point BET

Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P) -1)] Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P) -1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [cclg] [P/Po] [cc/g]
5.08170e-02 13.8907 3.0838e+00 1.95845e-01 17.5381 1.1111e+01
7.10100e-02 14.6096 4.1862e+00 2.53501e-01 18.6067 1.4603e+01
9.76100e-02 15.3827 5.6262e+00 2.99400e-01 19.4184 1.7608e+01
1.52637e-01 16.6729 8.6443e+00
Multi-Point BET Plot
i
A BF
19.4000
15.9823
11.9823
/
g
=]
(3
3
= %
7.9823
3.9823
-0.0177 : : ; . ! ! ;
0.000e+00  4.000e-02 8.000e-02 1.200e-01 1.600e-01 2.000e-01 2.400e-01 2.800e-01 3.200e-01
Relative Pressure, P/Po

Dados correspondentes a tabela 5.1 para a amostra filito cru.
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MBET summary

Slope = 176.874
Intercept = 1.655e+00
Correlation coefficient, r = 0.999975
C constant= 107.855
Surface Area = 19.507 m?/g

Multi-Point BET

Relative
Pressure
[P/Po]

5.42300e-02
7.16040e-02
1.00017e-01
1.22425e-01
1.48712e-01

Volume @ STP

[cclig]

41013
4.2960
45723
47723
4.9982

1/[W((PolP) - 1) ]

1.1186e+01
1.4365e+01
1.9447e+01
2.3389e+01
2.7965e+01

Pressure
[P/Po]

1.73245e-01
1.96723e-01
2.55603e-01
2.72954e-01
2.96763e-01

@STP

[cc/g]

5.2037
5.3978
5.8767
6.0186
6.2133

1/[W((Po/P) -1) ]

3.2220e+01
3.6301e+01
4.6749e+01
4.9909e+01
5.4342e+01

BF

Multi-Point BET Plot

1/[W((Po/P) -1)]

59.8000

56.0000

52.0000

48.0000

44.0000

40.0000

36.0000

32.0000

28.0000

24.0000

20.0000

16.0000

12.0000

8.0000

4.0000

0.0000

0.000e+00

4.000e-02

8.000e-02 1.200e-01

1.600e-01 2.000e-01

Relative Pressure, P/Po

2.400e-01

2.800e-01

Dados correspondentes a tabela 5.1 para a amostra filito flash.

3.200e-C
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Anexo 2: Curvas de distribuicdo granulométrica por difracao a laser: Cilas

A - Metabésica intemperizada crua
B - Metabésica intemperizada flash
C - Filito cru

D - Filito Flash
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e
CILAS

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
CILAS 1064 Liquido

Faixa: 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes

Ref da amostra : HM3260720182
Type of product : Metabasica Crua
Client : Tamiris
Comentarios : Amostra Sdlida
Liquido . Water (eau)
Agente dispersante : HEXAMETA 0,05
Operador :llda

Empresa :

Localizagéo :

Data : 24/07/2018 Hora: 16:25:58

indice med. 1 2792

Valores cumulativos particulares

-

Ultrasom : 80 s (+durante)
Concentragéo 1125

Diametro a 10% 1122 mu
Diametro a 50% : 569 mu
Diametro a 90% :1529 mu
Diametro médio 721 mu
Fraunhofer

Densidade/Fator

Superficie especifica

Diluigdo automatica : Nado/Néao

Medida./Limp.
SOP : Incremento

1 60/60/3

in volume / passante

15.00

7.44 44.80 70.61 89.20

1.00 5.00 ‘ 10.00

" x
Q3

X : didmetro / mu

Porcentagem do usuario

|

20.00
98.06

30.00 38.00 45.00 56.00
100.00 | 100.00 | 100.00

Q3 : valor cumulativo/ % q3 : Histograma / %

75.00
100.00 | 100.00

e 1. 9
% 100.0
Q3 | 30.00
| R S —
i {
i in volume / passante
80
8 Qo
— | @
= —
O } L
Q60 , @
[0 o
2 -
2 K
3 ‘ o
c -~
© 40 L~
= o
< ‘ X
o —_
2 x
~ 1 -
~ ~
X
20
1 ‘
0 ‘ %HMHHAJF 1 HI
S5d 0.1 1.0 10.0 100.0 566
i X ( Diametros ) / mu :
NUm. de série - 897 Ref : 1.r141.m0.45A1818/3.30/2792/m26.12.5.10.1Fh. 20.5.10.18h/Q-.0.0.0.0//300.0.15.960.2 9.10.1.10.P6500.1.10.N.0/V 5.12/635
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Valores cumulados caracteristicos

in volume / passante

X 0.04 0.07 0.10 0.20 0.30 0.40 0.50 0.60 0.70 0.80
Q3| 0.06 0.21 0.32 0.80 1.42 1.97 2.51 3.20 4.06 5.13
q3 | 0.02 0.02 0.02 0.05 0.12 0.14 0.18 0.29 0.42 0.60
X 0.90 1.00 1.10 1.20 1.30 1.40 1.60 1.80 2.00 2.20
Q3| 6.27 7.44 8.62 9.79 10.94 |12.07 | 1425 |16.32 |18.30 | 20.18
q3 | 0.73 0.84 0.93 1.01 1.08 1.15 1.23 1.32 1.42 1.49
X 2.40 2.60 2.80 3.00 3.20 3.40 3.60 3.80 4.00 4.30
Q3| 2201 |23.81 |2559 |27.36 |29.15 |30.94 |3273 |3451 |36.28 |38.92
q3 | 1.58 1.69 1.81 1.93 2.09 222 2.36 2.48 260 2.75
X 4.60 5.00 5.30 5.60 6.00 6.50 7.00 7.50 8.00 8.50
Q3| 4150 | 4480 |47.15 |4938 |5215 |5528 |58.09 |60.59 |62.84 |64.88
q3 | 2.88 2.98 3.04 3.05 3.03 2.95 2.86 273 263 2.54
X 9.00 10.00 | 11.00 |12.00 | 13.00 | 14.00 | 15.00 | 16.00 | 17.00 | 18.00
Q3| 66.82 | 70.61 | 7457 | 7854 |8242 |86.02 |89.20 |91.89 |94.10 | 9585
q3 | 2.56 2.7 3.13 3.44 3.65 3.66 3.47 3.14 275 2.31
'x |19.00 [20.00 [21.00 [2200 |23.00 [25.00 |28.00 |30.00 |32.00 |34.00
Q3| 97.12 | 98.06 |98.74 |99.22 |99.55 |99.85 | 99.98 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 1.77 1.38 1.06 0.78 0.56 0.27 0.09 0.02 0.00 0.00
X |36.00 |38.00 |40.00 |43.00 |45.00 |50.00 |53.00 |56.00 |60.00 |63.00
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
X |66.00 |71.00 |75.00 |80.00 |8500 |90.00 |95.00 (100.0 |1120 |[125.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x [130.0 |140.0 |[150.0 |160.0 |170.0 |180.0 |190.0 (200.0 |212.0 |[224.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
X |240.0 |250.0 ([280.0 |300.0 |315.0 |355.0 |400.0 (425.0 |450.0 |[500.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00

Dados correspondentes ao grafico (Metabasica intemperizada crua)

x : didmetro / mu

Q3 : valor cumulativo / %

g3 : Histograma / %
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e
CILAS

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
CILAS 1064 Liquido

Faixa: 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes
e
Ref da amostra : HM3240720182 Ultrasom 1 80 s (+durante)
Type of product : Metabasica 770.C Concentragdo 1116
Client : Tamiris Diametro a 10% $1.97 mu
Comentdrios : Amostra Sélida Diametro a 50% 920 mu
Liquido : Water (eau) Diametro a 90% 12172 mu
Agente dispersante : HEXAMETA 0,05 Diadmetro médio :10.71 mu
Operador :llda Fraunhofer
Emprgsa : Densidade/Fator
Localizagéo : Superficie especifica
Daga: 24/07/2018 Hora: 15:56:38 Diluigdo automatica : N&o / Ndo
indice med. 12788 Medida./Limp. 1 60/60/3
SOP : Incremento
.
Valores cumulativos particulares in volume / passante
‘,x 1.00 5.00 10.00 15.00 20.00 30.00 38.00 45.00 56.00 75.00
Q3| 4.21 28.34 53.41 72.48 86.56 98.77 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00
x : didmetro/mu Q3 : valor cumulativo/ % q3 : Histograma / %
Porcentagem do usuario
‘% | 1000 |
Q3 | 36.00 |
i in volume / passante
)
80 /
7
9]
E B
s I
9 60 @2
a3 I ]
o Q
g | 5
3 ‘ “ o
c -
© 40 | &
< ‘ =
o —
= =
~ [ (2]
3 2
20
LU L el |
0.1 1.0 10.0 100.0
904 x ( Diametros ) / mu 2000
NUm. de série : 897 Ref : 1.r141.m0.45A1818/3.30/2788/m26.12.5.10.1Fh 20.5.10.18n/Q-.0.0.0.0//300.0.15.960.2.9.10.1.10.P6500.1.10.N.0/V 5.12/635 ]
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Valores cumulados caracteristicos

in volume / passante

X 0.04 0.07 0.10 0.20 0.30 0.40 0.50 0.60 0.70 0.80
Q3| 0.03 0.1 0.17 0.42 0.77 1.06 1.34 1.72 221 2.85
q3 | 0.01 0.01 0.01 0.03 0.06 0.07 0.09 0.15 0.23 0.34
X 0.90 1.00 1.10 1.20 1.30 1.40 1.60 1.80 2.00 2.20
Q3| 3.53 4.21 4.88 5.53 6.17 6.78 7.96 9.09 1017 | 11.21
q3 | 0.41 0.46 0.50 0.53 0.57 0.59 0.63 0.68 0.73 0.78
X 2.40 2.60 2.80 3.00 3.20 3.40 3.60 3.80 4.00 4.30
Q3| 1225 | 13.31 | 1441 | 1554 |16.74 | 1798 |19.24 |20.52 |21.82 |23.79
q3 | 0.85 0.94 1.06 1.17 1.33 1.46 1.57 1.69 1.81 1.94
X 4.60 5.00 5.30 5.60 6.00 6.50 7.00 7.50 8.00 8.50
Q3| 25.76 | 28.34 |30.22 |32.05 |3439 |37.15 |39.76 | 4224 |4461 |46.90
q3 | 2.08 221 2.30 2.37 2.42 2.46 2.51 2.56 262 2.69
X 9.00 10.00 | 11.00 |12.00 | 13.00 | 14.00 | 15.00 | 16.00 | 17.00 | 18.00
Q3| 49.12 | 53.41 | 5754 |6152 |6535 |69.01 |7248 | 7577 |78.83 |81.65
q3 | 2.77 2.90 3.09 3.26 3.41 3.52 3.58 3.63 3.60 3.52
X [19.00 |20.00 |21.00 |22.00 |23.00 |2500 |28.00 |30.00 |32.00 |34.00
Q3| 8423 |86.56 |8866 |90.52 |9217 |94.87 |97.64 |98.77 |99.43 | 99.81
q3 | 3.40 3.24 3.07 2.85 2.65 2.31 1.74 147 0.73 0.45
x |36.00 |38.00 |40.00 |43.00 |45.00 |50.00 |53.00 |56.00 |60.00 |63.00
Q3{100.00 (100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |100.00 |100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.24 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x | 66.00 |71.00 |75.00 |80.00 |8500 |90.00 |95.00 |[100.0 |[112.0 [125.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x [130.0 |140.0 ([150.0 |160.0 |170.0 |180.0 |190.0 (200.0 |212.0 |(224.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x |2400 [2500 [2800 [3000 [3150 [355.0 [4000 [4250 [450.0 [500.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00

x : diametro / mu

Q3 : valor cumulativo/ % g3 : Histograma / %

Dados correspondentes ao grafico (Metabasica flash)
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e
CILAS

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
CILAS 1064 Liquido

Faixa: 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes
Ref da amostra : HM3220720182 Ultrasom : 80 s (+durante)
Type of product : Filito Dolomitico Cru Concentragdo - 154
Client : Tamiris Diametro a 10% : 041 mu
Comentdrios : Amostra Sdlida Diametro a 50% 297 mu
Liquido : Water (eau) Diametro a 90% 11469 mu
Agente dispersante : HEXAMETA 0,05 Diadmetro médio : 533 mu
Operador :llda Fraunhofer
Empresa : Densidade/Fator
Localizagéo : Superficie especifica
Data : 23/07/2018 Hora: 16:37:48 Diluigdo automatica : N&o / Ndo
indice med. . 2776 Medida./Limp. 1 60/60/3

SOP : Incremento

Valores cumulativos particulares

in volume / passante

Q3

1.00
22.65

5.00
63.94

10.00
81.47

15.00
90.51

20.00
96.91

30.00 38.00 45.00 56.00 75.00
100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00 | 100.00

X : didmetro / mu

Porcentagem do usuario

Q3 : valor cumulativo/ % q3 : Histograma / %

% 100.0
Q3 | 30.00
| S )
i in volume / passante 4
)
80
8 1 Q
—_ w
—
5 ™
. 5
@ s
g g
3 o
c i -
© 40 g
= o
< >
£ ¥
= 2
X
20
] |
ol ‘ I |
5 1.0 10.0 100.0 —
i X ( Diametros ) / mu :
NUm. de série - 897 Ref : 1.r141.m0.45A1818/3.30/2776/m26.12.5.10.1Fn. 20.5.10.1Bh/Q-.0.0.0.0//300.0.15.960.2. 9.10.1.10.P6500.1.10.N.0/V 5.12/635
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Valores cumulados caracteristicos

in volume / passante

x | 0.04 0.07 0.10 0.20 0.30 0.40 0.50 0.60 0.70 0.80
Q3| 0.04 0.74 1.61 4.49 7.16 9.62 1194 | 1418 | 16.37 | 18.53
q3 | 0.01 0.1 0.21 0.36 0.57 0.74 0.90 1.06 1.22 1.39
x | 0.90 1.00 1.10 1.20 1.30 1.40 1.60 1.80 2.00 2.20
Q3| 2062 | 2265 | 2462 |26.51 |28.34 |30.09 |3341 |36.48 |39.30 |41.91
q3 | 1.53 1.66 1.78 1.87 1.97 2.04 2.14 2.25 2.31 2.36
X 2.40 2.60 2.80 3.00 3.20 3.40 3.60 3.80 4.00 4.30
Q3| 4430 | 4649 | 4848 |50.31 |51.97 |53.52 |5499 |56.39 |57.74 | 59.70
q3 | 2.37 2.36 2.31 2.29 222 2.20 222 2.23 227 2.34
X 4.60 5.00 5.30 5.60 6.00 6.50 7.00 7.50 8.00 8.50
Q3| 6158 |63.94 |6562 |67.21 |69.19 |7145 |7346 |7523 |76.78 |78.13
q3 | 2.40 244 2.49 2.49 2.47 243 2.34 221 2.07 1.92
X 9.00 10.00 | 11.00 |12.00 | 13.00 | 14.00 | 15.00 | 16.00 | 17.00 | 18.00
Q3| 79.35 | 8147 |8339 |8522 |87.04 |8881 |90.51 |92.10 |93.55 | 94.84
q3 | 1.84 1.73 1.74 1.81 1.96 2.06 212 212 2.06 1.95
X [19.00 |20.00 |21.00 | 2200 |23.00 | 2500 |28.00 |30.00 |32.00 |34.00
Q3| 959 |96.91 |97.70 |98.35 |98.86 |99.48 |99.90 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 1.79 1.60 1.40 1.20 0.99 0.64 0.32 0.12 0.00 0.00
X |36.00 |38.00 |40.00 |43.00 |45.00 |50.00 |53.00 |56.00 |60.00 |63.00
Q3/100.00 |100.00 |100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
X |66.00 |71.00 |75.00 |80.00 |8500 |90.00 |95.00 [100.0 |1120 [125.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x [130.0 |140.0 ([150.0 |160.0 |[170.0 [180.0 |[190.0 |200.0 |212.0 |224.0
Q3/100.00 |100.00 |100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
X |240.0 |250.0 (280.0 |300.0 (3150 |355.0 |400.0 |425.0 |450.0 |500.0
Q3/100.00 |100.00 |100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 | 0.00 0.00 | 0.00 0.00

x : didmetro / mu

Q3 : valor cumulativo/ % q3 : Histograma/ %

Dados correspondentes ao gréafico (Filito Cru)
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e
CILAS

DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
CILAS 1064 Liquido

Faixa: 0.04 mu- 500.00 mu/ 100 Classes

Ref da amostra : HM3200720182 Ultrasom 1 80 s (+durante)
Type of product : Filito 750.C Concentrag&o 1100
Client : Tamiris Diametro a 10% :1.46 mu
Comentarios : Amostra Sélida Diametro a 50% :10.35 mu
Liquido : Water (eau) Diametro a 90% 13948 mu
Agente dispersante : HEXAMETA 0,05 Diametro médio :15.35 mu
Operador :llda Fraunhofer
Emprfasa : Densidade/Fator
Localizagéo : Superficie especifica
Dat.a: 23/07/2018 Hora: 14:50:10 Diluigdo automatica : N&o / N&o
indice med. 12768 Medida./Limp. - 60/60/3
SOP : Incremento
Valores cumulativos particulares in volume / passante
x 1.00 5.00 10.00 15.00 20.00 30.00 38.00 45.00 56.00 75.00
Q3| 6.99 30.11 49.00 62.68 73.27 81.88 88.76 94.01 98.62 | 100.00
x : diametro/mu Q3 : valor cumulativo/ % q3 : Histograma / %
Porcentagem do usuario
‘% | 100.0
Q3 | 71.00 |
i in volume / passante
80 ‘ ! /
0 ‘ "3
@ @
5 Fi .
S 60 @
3 &
2 3
3 N
E ~
© 40 =~
= X
8 R
; =
20
0 uu«l—l—H—H‘H'H H-HH'
0.1 1.0 10.0 100.0
9.4 X ( Diametros ) / mu 000
NUm. de série - 897 Ref : 1.r141.m0.45A1818/3.30/2768/m26.12.5.10.1Fh 20.5.10.1Bh/Q-.0.0.0.0//300.0.15.960.2 9.10.1.10.P6500.1. 10.N.0/V 5.12/635

111



Valores cumulados caracteristicos

in volume / passante

X 0.04 0.07 0.10 0.20 0.30 0.40 0.50 0.60 0.70 0.80
Q3| 0.00 0.17 0.38 1.12 1.87 2.58 3.26 3.97 4.71 5.49
|q3 | 0.00 0.02 0.04 0.08 0.13 0.18 0.22 0.28 0.34 0.42
X 0.90 1.00 1.10 1.20 1.30 1.40 1.60 1.80 2.00 2.20
Q3| 6.25 6.99 7.69 8.36 9.01 9.64 10.86 | 12.03 | 13.17 | 14.27
q3 | 0.46 0.50 0.52 0.55 0.58 0.61 0.65 0.71 0.77 0.82
X 2.40 2.60 2.80 3.00 3.20 3.40 3.60 3.80 4.00 4.30
Q3| 1537 | 16.47 | 17.57 | 1869 | 19.84 | 2099 |2215 |23.31 |2447 |26.20
q3 | 0.90 0.98 1.06 1.16 1.27 1.35 1.45 1.53 1.61 1.71
X 4.60 5.00 5.30 5.60 6.00 6.50 7.00 7.50 8.00 8.50
Q3| 2791 |30.11 |31.70 |33.22 |3514 |37.36 |39.40 |41.27 |43.00 |4460
q3 | 1.81 1.88 1.95 1.97 1.99 1.98 1.97 1.94 1.91 1.88
X 9.00 10.00 | 11.00 |12.00 |13.00 |14.00 | 15.00 | 16.00 | 17.00 | 18.00
Q3| 46.12 | 49.00 |51.80 |54.58 |57.35 |60.06 |6268 |6517 |67.50 |69.63
q3 | 1.90 1.95 2.10 2.28 2.47 2.61 271 2.76 274 2.66
x [19.00 |20.00 |21.00 2200 |23.00 |2500 |28.00 |30.00 |32.00 | 34.00
Q3| 7156 | 7327 | 7475 |76.02 |77.10 |7866 |80.54 |81.88 |83.51 |8525
q3 | 2.556 2.38 217 1.95 1.73 1.34 1.18 1.39 1.80 2.05
[x | 36.00 |38.00 |40.00 |43.00 |45.00 |50.00 |53.00 |56.00 |60.00 |63.00
Q3| 87.01 |88.76 | 9042 |9268 |94.01 |96.64 |97.77 |98.62 | 99.32 | 99.64
q3 | 2.20 2.31 2.31 223 2.09 1.78 1.38 1.10 0.72 0.47
x |66.00 |71.00 |75.00 |80.00 |85.00 |90.00 |95.00 (100.0 |1120 |[125.0
Q3| 99.85 |100.00 (100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.32 0.15 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
x [130.0 |140.0 |[150.0 |160.0 |170.0 |180.0 |190.0 (200.0 |212.0 |[224.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 |100.00 |[100.00 |100.00 |100.00 |100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00
X |240.0 |250.0 ([280.0 |300.0 |315.0 |355.0 |400.0 (425.0 |450.0 |[500.0
Q3/100.00 |100.00 [100.00 |100.00 [100.00 [100.00 |[100.00 |100.00 |{100.00 [100.00
q3 | 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00 0.00

x : diametro / mu

Q3 : valor cumulativo/ % g3 : Histograma / %

Dados correspondentes ao gréafico (Filito Flash)
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Anexo 3: Espectros de EDS
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Espectro correspondente a figura 5-23
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Espectro correspondente a figura 5-24, area 1
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Espectro correspondente a figura 5-24, area 2
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Espectro correspondente a figura 5-25
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Espectro correspondente a figura 5-27 area 1
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Espectro correspondente a figura 5-27 area 2
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Espectro correspondente a figura 5-29
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Espectro correspondente a figura 5-30
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Espectro correspondente a figura 5-31, ponto 1
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Espectro correspondente a figura 5-31, ponto 2
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Espectro correspondente a figura 5-32
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Espectro correspondente a figura 5-33
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Espectro correspondente a figura 5-34

Enengy [kev])
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Espectro correspondente a figura 5-35
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Espectro correspondente a figura 5-36
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