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RESUMO

A Ulilizacdo de argilas de elevada pureza como material cimenticio suplementar é
geralmente associada a um aumento na demanda de dgua da mistura e na diminuicdo de
sua frabalhabilidade. Este estudo teve como objetivo avaliar o comportamento no estado
fresco de um cimento terndrio LC? produzido com um residuo do beneficiamento do caulim,
em comparacdo ao caulim, que possui maior pureza. Foram produzidos frés cimentos em
laboratdrio, na proporcdo de 50% de clinquer Portland, 30% de argila calcinada, 15% de
calcdrio e 5% de gipsita, cuja fracdo correspondente as argilas foi substituida pelo residuo, o
Lodo de Caulim Calcinado (LCC), por Caulim Calcinado (CC) e por um material inerte (pd de
quartzo). Os cimentos foram caracterizados em pasta quanto aos tempos de inicio e fim de
pega, demanda de dgua, espalhamento e propriedades reoldgicas. Os resultados
demonstraram o elevado potencial do LCC como matéria-prima para producdo de cimentos
LC?® uma vez que os cimentos produzidos com esse material apresentaram menor demanda
de dgua, menor viscosidade pldstica e tensdo de escoamento, além de uma maior
homogeneidade do que o cimento produzido com o CC.
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ABSTRACT
The use of high purity clays as supplementary cementitious material is generally associated with
an increase in the water demand of the mixture and a decrease in its workability. This study
aimed to evaluate the fresh properties of a LC®* cement produced with a mining residue from
the processing of kaolin, compared to kaolin, which presents higher purity. Three cements were
produced in the laboratory, in the proportion of 50% Portland clinker, 30% calcined clay, 15%
limestone and 5% gypsum, whose fraction corresponding fo the clays was replaced by the
residue, the Calcined Kaolin Sludge (CKS), by Calcined Kaolin (CK) and by an inert material
(quartz powder). The cements were characterized in paste in order to evaluate the setting
times, water demand, mini-slump spread, and rheological properties. The results have
demonstrated the high potential of CKS as a raw material for the production of LC® cements,
as the cements produced with this material presented lower water demand, lower plastic
viscosity and yield sfress, as well as greater homogeneity than the cement produced with CK.
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1 INTRODUCAO

A regido Amazoénica dispde da maior reserva nacional de caulim, com cerca de 0%
das reservas totais do pais (ANM, 2017). Este material, que possui uma das mais altas
purezas mineraldgicas do mundo, € formado majoritaricmente pelo argilomineral
caulinita (DOS SANTOS et al., 2012). Por outro lado, seu processo de beneficiamento
produz residuos de maior granulometria, menor brancura, e que ficam depositados
em grandes lagoas de sedimentacdo, o que gera grandes passivos ambientais no
estado do Pard. Apesar desse material ser considerado um residuo, seu teor de
caulinita € ainda bastante elevado (BARATA; ANGELICA, 2012).

A abunddéncia de caulinita nesses materiais possibilita seu emprego em diversas
aplicacdes na construcdo civil como pozolanas para concretos (SOUZA; DAL MOLIN,
2005), precursores para producdo de geopolimeros (LONGHI et al. 2016) ou cimentos
terndrios (ARRUDA et al. 2018). A producdo de cimentos terndrios de baixo carbono,
chamados LC? (Limestone Calcined Clay Cement), nos quais um alto percentual do
clinquer Portland (50% ou até mais) € substituido por calcdrio e argila calcinada
(AVET; SCRIVENER, 2018), também pode ser promissora.

Sabe-se, no entanto, que as argilas calcinadas possuem uma elevada drea
superficial especifica, alta reatividade e estrutura morfoldégica em formato lamelar.
Nos cimentos LC3, essas caracteristicas contribuem para uma alta demanda de dgua
e reducdo da trabalhabilidade, pois a dgua adicionada a mistura € parcialmente
aprisionada, reduzindo a interacdo efetfiva entre a dgua e o aglomerante (FAVIER et
al. 2018; MUZENDA et al. 2020). Contudo, os estudos referenciados concentraram-se
na utilizacdo de fontes argilominerais mais puras. O comportamento no estado fresco
de cimentos LC® com argilas residuais, como o lodo de caulim, ainda necessita de
mais avaliacoes.

Diante disso, o objetivo deste estudo foi contribuir com a valorizacdo de um residuo
disponivel em grande quantidade no estado do Pard para a producdo de cimentos
do tipo LC3. A partir disso, foi feita a avaliacdo das propriedades no estado fresco de
um cimento LC? produzido com lodo de caulim, com énfase nos tempos de inicio e
fim de pega, na demanda de dgua e em par@metros reoldgicos e estes resultados
comparados a de uma fonte mais pura.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Duas argilas cauliniticas origindrias do estado do Pard foram avaliadas: o caulim soff
(argila de alta pureza) e o lodo de caulim (residuo gerado pelo beneficiamento do
caulim soft). Conforme estimado por meio da andlise termogravimétrica das argilas,
segundo método proposto por Avet e Scrivener (2018), o caulim soft apresenta um
conteldo de caulinita de 98,45%, e o lodo de caulim 81,50%. A calcinacdo foi
realizada em forno estdtico com uma taxa de aguecimento de 10 °C/min, com
patamar de 1h & 750 °C e posterior choque térmico. Apods calcinadas, as argilas foram
moidas em moinho planetdrio de bolas Servitech, modelo CT-242, em jarros de
porcelana com capacidade de 1000 ml e rotacdo de 380 rom, nos quais foram
dispostos 1/3 de material para 2/3 de bolas cerdmicas com 5 mm de didmeftro, em
volume.

O clinquer Portland, o sulfato de cdlcio (gipsita) e o calcdrio foram fornecidos por
uma industria parceira. Também foi utilizado um pd de quartzo comercial como filer
inerte para isolar o impacto das argilas nos sistemas LC3. As principais caracteristicas
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das matérias-primas sdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Principais caracteristicas fisicas e quimicas das matérias-primas

Caracteristicas CP GIP CALC PQ CcC LCC
Dvoo (um) 35,20 45,6 18,70 10,20 16,55 16,52
ASEger (M?/Q) 1,43 13,76 1,02 14,33 13.33 16,16
Massa especifica - ABNT NBR

16605:2017 (a/crm?) 3,08 2,34 2,75 2,71 2,67 2,57
ID* - ABNT NBR 15894:2010(%) - - - - 105 114
Composicdo guimica - FRX (%)

SiO2 1297 0,47 1,08 96,98 53,36 76,66
AlLO3 3.45 0,28 0.47 2,22 43,58 30,57
Fe203 4,88 0,13 0,27 - 0,60 0,93
CaO 70,97 55,83 36,01 - - -
MgO 1,79 - 0.21 - - -
SOs 1,90 0,06 4092 0,34 - 0,44
K20 1,97 0,02 0.09 0.10 - -
P20s 0,098 0,13 - - 0,13 -
MnO 0,22 - - - - -
InO 0,06 - - 0.09 - -
SrO 0,03 0,16 0,09 - - -
Na20O - - - - 0,33 0,53
TiO2 - - - 0.06 1,51 0,83
rOo - - - - - 0,03
CO2 1,70 42,92 2086 @ - - -

CP: clinquer Portland, GIP: gipsita, CALC: calcdrio, PQ: pb de quartzo, CC: caulim calcinado e LCC:
lodo de caulim calcinado, ASEger: Area superficial especifica obtida pelo método BET

*indice de desempenho (ID): o material & considerado pozolanico para ID 2105%
Fonte: Autores (2020)

2.2 Caracterizagao dos cimentos

Os cimentos LC® foram produzidos a partir da mistura dos materiais em pd conforme
proporcoes utilizadas por Antoni et al. (2012). A composicdo dos cimentos e suas
principais caracteristicas fisicas sdo apresentados na Tabela 2 e Figura 2. Foram
produzidos trés cimentos (REF, LC3-1 e LC3-2), a partir da variacdo dos 30% da fracdo
correspondente as argilas por pd de quartzo, Caulim Calcinado (CC) e por Lodo de
Caulim Calcinado (LCC).

Tabela 2 - Composicdo e caracterizacdo fisica dos cimentos anidros

Composigao REF LC3-1 LC3-2
Clinquer 50% 50% 50%
P6 de Quartzo 30% - -
Caulim Calcinado (CC) - 30% -
Lodo de Caulim Calcinado (LCC) - - 30%
Calcdrio 15% 15% 15%
Sulfato de cdicio 5% 5% 5%
Caracteristicas

Dvgo (um) 21,19 36,07 30,49
Area superficial especifica - BET (m2/g) 4,957 7,187 7.838
Massa especifica - ABNT NBR 16605:2017 (g/cm?) 2,89 2,80 2,81
Finura Blaine — ABNT NBR 16372:2015 (cm?/g) 4870 5240 4990




Fonte: Autores (2020)

Figura 2 - Granulometria dos cimentos
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Fonte: Autores (2020)

Os tempos de inicio e fim de pega foram determinados em pastas de consisténcia
normal de acordo com a NBR 16607 (ABNT, 2018). Para andlise do espalhamento das
pastas foi realizado o ensaio de mini-slump, com trés relacdes dgua/cimento (a/c):
0,6, 0,7 e 0,8. O procedimento de mistura seguiu o recomendado pela ASTM
C1738/C1738M - 18.

Para andlise do comportamento reoldgico das pastas foi utilizada a reometria
rotacional em equipamento Brookfield R/S Plus 4SST 115LS, com geometria de cilindros
coaxiais. O regime de mistura foi de acordo com ASTM C1738/C1738M — 18. Apds 5
min de contato do cimento com a dgua as amostras foram submetidas a um ensaio
de fluxo, onde foi aplicada uma taxa crescente de cisalhamento com aceleracdo
de 0,1 a 50 s' e desaceleracdo de 50 a 0,1 57, em dois ciclos em sequéncia, controle
logaritmico, 10 passos de aceleracdo e 9 passos de desaceleracdo com 0,17 min de
intervalo cada. O primeiro ciclo serviu como pré-cisalhamento das pastas, visando
promover a melhor dispersdo e homogeneizacdo das particulas das misturas. O
segundo ciclo foi utfilizado para plotar grdficos que relacionam a tensdo de
cisalhamento (Pa) versus taxa de cisalhamento (s') (TEIXEIRA et al. 2015). A
viscosidade pldstica (up) € a tensdo de escoamento (1o) foram estimadas por
regressdo linear por meio do modelo de Bingham (FEYS et al. 2017), aplicada & curva
de desaceleracdo.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Pasta de consisténcia normal e tempos de inicio e fim de pega

Os resultados de dgua de consisténcia normal e dos tempos de inicio e fim de pega
sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Principais caracteristicas fisicas dos cimentos

Caracteristicas REF LC3-1 LC3-2
Agua de consisténcia normal (%) 32,4 41,0 34,8
Inicio de pega (min) 235 170 215
Fim de pega (min) 340 285 335

Fonte: Autores (2020)



Observa-se, como esperado, um aumento no conteudo de dgua de consisténcia
normal para os cimentos LC® em relacdo ao REF com pd de quartzo, material esse
que apresenta, usualmente, uma menor drea superficial especifica, particulas
cristalinas e um aspecto vitreo de baixa absorcdo (RAHHAL; TALERO, 2009; DAUKSYS
et al. 2010). Além disso, observa-se uma aceleracdo dos tempos de pega dos
cimentos com argilas.

Comparando os cimentos LC® entre si, observa-se que a drea superficial ndo é
suficiente para explicar a diferenca apresentada entre eles. A maior demanda de
dgua (18% superior) e menores tempos de inicio e fim de pega (20% e 15% inferiores,
respectivamente) do cimento LC3-1 podem ser explicados pelo seu maior conteudo
de caulinita. Como observado por Favier et al. (2018), a trabalhabilidade dos
cimentos LC € majoritariamente controlada pelo conteudo de caulinita calcinada
das argilas: quanto maior a sua presenca, maior a retencdo da dgua de mistura em
sua estrutura lamelar e menor a interacdo efetiva entre a dgua e o aglomerante.
Destaca-se que o cimento com o LCC apresentou resultados bem mais préoximos ao
REF, tanto no conteldo de dgua de consisténcia normal quanto em relacdo aos
tempos de inicio e fim de pega.

3.2 Mini-slump e demanda minima de dgua

Os resultados de mini-slump sdo apresentados na Figura 3a. Com estes, também é
possivel o cdlculo do espalhamento relativo (Mp) e demanda de dgua (Figura 3b),
conforme Hunger e Brouwers (2009) e Abrdo (2019). As medidas de 'p sdo plotadas
com os respectivos volumes de agua/pd (Va/Vp), e realizada uma regressdo linear.
A intersecdo dareta com o eixo das ordenadas, indica a demanda minima de dgua
(Bp). ou seja, o maximo de dgua retida pelas particulas, acima do qual é gerada
uma suspensdo concentrada. Emrelacdo ainclinacdo dareta é obtido o coeficiente
de deformacdo Ep, que é entendido como uma medida de sensibilidade do material
diante da adicdo de dgua. Uma andlise estatistica ANOVA com teste Tukey de
multiplas comparacodes foirealizada, demonstrando que as interacdes espalhamento
vs. tipo de cimento e espalhamento vs. relacdo a/c apresentaram diferencas
significativas (P<0,05).

Figura 3. (a) Espalhamento médio, (b)Demanda de dgua dos cimentos
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Fonte: Autores (2020)

Para cada cimento, todos os espalhamentos sdo diferentes entre si e aumentam a
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medida que a relacdo a/c aumenta. Observa-se que o cimento LC3-2 atingiu
espalhamentos superiores ao LC3-1 em todas as relacdes a/c avaliadas, variando de
78% a 101% de aumento, e mais proximos aos valores obtidos pelo REF. Assim como
para os resultados de dgua da pasta de consisténcia normal e tempos de pega, os
resultados indicam uma elevada influéncia do conteldo de caulinita. Apesar disso,
os resultados obtidos para o LC3*-1 estdo dentro das faixas de espalhamento para
cimentos LC®* encontradas na literatura (MALACARNE, 2019; COSTA, et al., 2020) e
para pastas de cimentos Portland do mercado brasileiro (ABRAO, 2019), com
excecdo da mistura LC3-1 com a/c igual a 0,6.

Como resultado da demanda minima de dgua (Pp), os cimentos LC3-1 e LC3-2
promoveram sistemas com Bp 23% e 11% superiores ao cimento REF, respectivamente.
Em relacdo a sensibilidade & adicdo de dgua, representada pelo coeficiente de
inclinacdo das retas Ep, os cimentos REF e LC3-2 apresentam resultados similares e
inferiores ao LC3-1, o que significa que variar a quantidade de dgua da mistura destes
cimentos tem maior efeito sobre o espalhamento do que para o cimento LC3-1.

3.3 Ensaio de fluxo
Os resultados das caracteristicas reoldgicas das pastas de cimentos sdo

apresentados na Figura 4 e Tabela 5.
Figura 4: Ensaio de fluxo: segundo ciclo. A) REF; B)LC3-1; C)LC3-2
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Tabela 5 - Principais caracteristicas reoldgicas

Cimento a/c VEscosidade TensGo de R2 Area de
pldastica (Pa.s) escoamento (Pa) histerese (Pa/s)
REF 0.6 0,27 6,06 0.77 25,41
0.7 0,09 3.39 0,66 10,24
0.8 0,02 2,82 0.48 0.94
LC3-1 0.6 1,91 7.36 0,92 1307.94
0.7 0,69 5,83 0.94 271,73
0.8 0,51 7.14 0.80 11,37
LC3-2 0.6 0,94 7.10 0.94 46,60
0.7 0,42 5,10 0.81 48,93




0.8 0,15 2,57 0,64 35,98
Fonte: Autores (2020)

Os resultados evidenciom a elevada influéncia das argilas sob as propriedades
reoldgicas dos cimentos: aumento nas tensdes de cisalhamento, da viscosidade e
uma diminuicdo da fluidez. VANCE et al. (2013) e MUZENDA et al. (2020) descrevem
que o uso de metacaulim provoca o aumento das forcas de coesdo entre as
particulas, o que aumenta a tensdo de escoamento e a tixotropia das pastas,
dificultando a dispersdo da matriz. A elevada tensdo de cisalhamento e drea de
histerese obtida para o LC3-1, para as relacdes a/c de 0,6 e 0,7, sugerem uma
homogeneidade ou quantidade de dagua insuficientes para promover uma
adequada dispersdo das particulas sélidas, o que pode ter prejudicado a verificacdo
dos par@metros reoldgicos, visto o diferente perfil reoldgico dos resultados. Como visto
no ensaio de mini-slump, estas pastas apresentaram fluidez reduzida. Apesar do LC3-
2 apresentar resultados bastante inferiores ao LC3-1, ainda hd uma grande diferenca
entre os resultados apresentados por este e o cimento REF.

4 CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste estudo demonstram um grande potencial na utilizacdo
do lodo de caulim, material que, apesar de conter um alto conteludo de caulinita, é
considerado um residuo do processo de beneficiamento do caulim soft, sem valor
comercial atribuido. Sua maior frabalhabilidade para uma mesma relagcdo
dgua/cimento e menor demanda de dgua em relacdo ao cimento com o caulim
soft podem representar uma diminuicdo de custos também para o consumidor, seja
pela diminuicdo do consumo de cimento ou do uso de aditivos redutores de dgua.
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