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RESUMO
Em 2017, a producéo bruta de minério de ferro no Brasil foi de 585 milhdes de
toneladas, das quais 453 passaram por processos de beneficiamento, gerando
grandes volumes de rejeito, que comumente sdo dispostos em barragens. Entre 1990
e 2010, ocorreram 33 acidentes com barragens no mundo, considerados graves ou
muito graves. Por outro lado, o setor da construcéo civil cresce aceleradamente e a
producédo mundial de cimento, somente em 2016, gerou aproximadamente 2,2 bilhdes
de toneladas de CO2. Assim, este trabalho propde a producdo de um aglomerante:
uma possivel alternativa aos cimentos convencionais, formados a partir de um ataque
de solucdes alcalinas a aluminossilicatos amorfos que dao origem a materiais
conhecidos por possuirem altas resisténcias e boa durabilidade. Como precursor,
empregou-se o rejeito de minério de ferro (I0T) e como adicao, a silica ativa (SF) nas
porcentagens de 1.5, 2.25 e 5% sobre a massa do rejeito. A cura foi realizada por 2
dias a temperatura ambiente e posteriormente 3 dias em estufa a 100 °C. Aos 5 e 28
dias de idade, avaliou-se as caracteristicas das matrizes por densidade aparente,
resisténcia mecanica (tracdo na flexdo e compressao), DRX e FTIR. Os maiores
valores de adicdo de silica ativa corresponderam a maior retracdo das pastas. A
analise de variancia ANOVA para a resisténcia a tracdo e compressao, mostrou que
adicoes de silica ativa maiores que 1,5% influenciaram o comportamento das pastas
aos 5 e 28 dias de cura. Os resultados de DRX e FTIR sugerem uma dissolucéo parcial
da goetita e do quartzo. Observou-se também a dissolucdo total da caulinita e da
gibbsita e a formacédo de um uma zedlita: a sodalita. A quantificacdo do teor de amorfo
pelo método de Rietveld e os resultados de FTIR sugerem a formacéo do gel NASH
nas pastas tanto aos 5 e 28 dias de cura. Por fim, os resultados demonstraram ser
possivel a producdo de um aglomerante a partir da ativacao alcalina de rejeitos de
barragem de minério de ferro com adicdo de silica ativa, pelo método one part, sem

ativacao térmica ou mecanoquimica do precursor.

Palavras-chave: ativacao alcalina, rejeito de barragem de minério de ferro, silica ativa,

construcéo civil.



ABSTRACT

The gross production of iron ore in Brazil in 2017 was 585 million tons, of which 453
passed through beneficiation processes. These processes generated large volumes of
wastes, which are commonly deposited in dams. Between 1990 and 2010, there were
33 accidents with dams in the world, considered serious or very serious. On the other
hand, the construction sector is growing rapidly. The world cement production, only in
2016, generated nearly 2.2 billion tons of CO2. Thus, this search deals with the
production of geopolymers: a possible alternative to the conventional cement, formed
from an attack of alkaline solutions to amorphous aluminosilicates that originate high
temperatures resistant and durable materials. As a precursor, employed iron ore
tailings and as an addition, silica fume in 1.5, 2.25, and 5 percentages over IOT mass.
The curing procedure was carried out for 2 days at room temperature and then 3 days
in an oven at 100°C. At 5 and 28 days of age, apparent density matrices, mechanical
resistance (tensile and compression tests), XRD, and FTIR were measured. The
highest values of the addition of SF corresponded to the greatest shrinkage of the
pastes. ANOVA analysis of variance for tensile and compression strength showed that
additions of silica fume greater than 1.5% influenced the behavior of pastes at 5 and
28 days of curing. XRD and FTIR results suggest a partial dissolution of goethite and
quartz. The total dissolution of kaolinite and gibbsite and the formation of sodalite
zeolite was also observed. Amorphous content quantification by the Rietveld method
and FTIR results suggest the formation of the NASH gel in the pastes both at 5 and 28
days of curing. Finally, the results demonstrated that it is possible to produce a binder
from the alkaline activation of iron ore tailings with silica fume addition, by the one part

method, without thermal or mechanochemical activation of the precursor.

Keywords: alkaline activation, iron ore tailings, silica fume, civil construction.
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1 INTRODUCAO

A produgdo mundial de cimento Portland, somente em 2016, gerou
aproximadamente 2,2 bilhGes de toneladas de CO2. Além disso, a producdo do
cimento Portland € responsavel ainda por uma significativa exploracdo de recursos
naturais, em especial, no que se refere a pedreiras de calcario. Para a producéo de
2,0 bilhdes de toneladas de Cimento Portland, s&o consumidas cerca de 3,0 bilhGes
de toneladas de matéria prima, sendo 70% somente o calcario (PROVIS e
DEVENTER, 2009).

Por outro lado, a disposicdo de rejeitos de mineracdo em barragens, é
responsavel por sérios problemas sociais e ambientais. Entre os anos de 1990 e 2010,
ocorreram 33 acidentes considerados graves ou muito graves no mundo. Segundo a
Bowker Associates Science & Research In The Public Interest (2015), entre 1955 e
1965 os vazamentos de rejeitos de barragem totalizaram 6 milhdes de m3. J& entre
2005 e 2015 foram 107 milhdes de m3.

Desta forma, torna-se necessario o desenvolvimento de novas tecnologias que
diminuam os impactos causados na producao de cimento Portland e na disposicao de
rejeitos em barragens. Os cimentos alcalinamente ativados vém sendo estudados ha
algum tempo como uma possivel alternativa para a mitigacdo destes impactos
(PROVIS e DEVENTER, 2009; DUXSON et al., 2007; PALOMO et al., 1999; WANG e
SCRIVENER, 1995; GLUKHOVSKY, 1994; WU et al., 1983). Estes cimentos sdo
obtidos a partir de um ataque de solucBes alcalinas a aluminossilicatos amorfos,
originando materiais conhecidos por possuirem altas resisténcias e boa durabilidade.
Os 6xidos de silicio e aluminio presentes no precursor reagem com a solucéo alcalina,
formando ligacBes poliméricas Si-O-Al, denominadas poli-sialatos. (NG et al., 2018).
Os geopolimeros sdo uma subclasse dos cimentos alcalinamente ativados, tendo a
formacdo do gel de aluminossilicato alcalino de sodio hidratado (N-A-S-H) como a
caracteristica que assim os define (PROVIS e DEVENTER, 2009).

E comum a utilizacdo de cinzas volantes, escérias, metacaulim e lama
vermelha como precursores na producdo de cimentos alcalinamente ativados.
(ZHANG et al., 2020; BAJPAI et al., 2020; DING et al., 2020; GOKCE et al., 2020;
KATPADY et al.,, 2020; OZCAN e KARAKOC, 2019; HASNAOQOUI et al., 2019;
ROSTAMI e BEHFARNIA, 2016; JAYA et al., 2020; GUO et al., 2020; LIANG et al.,
2019; YE, 2016; HU et al., 2018; HERTEL e PONTIKES, 2020; LI et al., 2019).
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Existem, no entanto, poucas pesquisas com 0 emprego de rejeitos da
mineracao do ferro como precursor. Por nem sempre possuirem o teor adequado de
silica em sua composi¢cdo ou ainda pela silica estar organizada em estruturas
cristalinas, estes rejeitos de mineracdo comumente necessitam de uma fonte adicional
de silica amorfa. Defaveri et al., (2019) produziram materiais alcalinos ativados a partir
do rejeito de barragem de minério de ferro e adicéo de |1a de vidro e alcancaram mais
de 100 MPa de resisténcia a compresséo. Duan et al., (2015) produziram pastas feitas
de cinzas volantes com adicao de rejeito de minério de ferro e atingiram cerca de 50
MPa de resisténcia a compressao.

Quanto ao projeto de mistura na producéo de cimentos alcalinamente ativados,
a metodologia “one-part” vem sendo aprimorada. Nela, o ativador alcalino e o
precursor sélidos sdo inicialmente misturados, bastando apenas adicionar agua ao
final do processo (Ye, 2016). Neste método de mistura, € comum que inicialmente o
precursor seja submetido a ativacdo mecanoquimica e/ou térmica. Estes processos
modificam as propriedades fisicas, quimicas, estruturais ou de superficie dos
materiais, tornando-os mais reativos (BALCZAR et al., 2016).

Em busca de contribuir no conhecimento de matrizes alcalinamente ativadas
produzidas com rejeito de barragem de minério de ferro, esta pesquisa propde a
producdo de pastas pelo método “one part”, com utilizacdo do rejeito de barragem
minério de ferro como precursor e adicdo de silica ativa, sem a ativacdo térmica ou

mecanoquimica do precursor.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Minério de ferro

Devido a sua grande diversidade geoldgica e extenséo territorial, o Brasil € um
dos paises que se destacam no que diz respeito a reservas e produgcdes minerais
(SOUZA, 2017). Segundo dados do IBGE, a industria extrativa constitui 3,7% do PIB
brasileiro, aquecendo a economia e também contribuindo para a geracdo de
empregos. Em 2018, o rol de minerais exportados pelo Brasil atingiu um volume de
409,0 milhdes de toneladas, onde o minério de ferro compbe 68% deste montante
(IBRAM, 2018).

Para que o minério de ferro possa ser exportado, € necessario um processo de
beneficiamento, que consiste, segundo o DNPM (2001), em um tratamento industrial
responsavel por preparar granulometricamente, concentrar ou purificar minérios
através de métodos quimicos ou fisicos, sem alterar a composicdo quimica dos
mesmos. A ANM (2018), revela que a producao bruta de minério de ferro em todo o
Brasil em 2017 foi de 585,0 milhdes de toneladas, das quais 453,0 passaram por
processos de beneficiamento. Durante este processo, sdo gerados os rejeitos da
mineragcdo, subprodutos de teoricamente baixo teor do mineral processado, que
usualmente séo depositados em barragens (SOUZA, 2017).

Segundo Wolff (2009), o tipo do processo industrial utilizado no beneficiamento,
bem como os procedimentos de moagem, tipo de minério e agua do efluente, serédo
responsaveis por definir as propriedades fisicas e quimicas das lamas de rejeito
geradas. A andlise quimica de amostras de lamas de rejeito de diferentes barragens
de mineracdo pelo método de Espectroscopia de Plasma (ICP) mostraram uma
presenca consideravel de ferro (variando entre 44,0 e 64,0% para as diferentes
amostras) e também teores de aluminio (0,0 e 3,0%) e manganés (0,2 a 4,6%). Ja as
analises mineraldgicas, através do método de Difracdo de Raios X, indicaram a
presenca de hematita (Fe203), goetita (FeO(OH)), quartzo (SiO2), moscovita
(KAI2(SisAl)O10(OH,F)2), magnetita (FesOa), caulinita (Al203.2Si02.2H20), gibbsita
(Al(OH)3) e talco (MgsSiaO10(OH)2) (WOLFF, 2009). Segundo Hernandez et al.,
(2005), os rejeitos de barragem de minério de ferro possuem, em geral, de 30,0 a
50,0% de sélidos (em massa) e suas particulas sdo basicamente finas, com valores

abaixo de 10um.
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O DNPM, elenca no Cadastro Nacional de Barragens de Mineracdo as
barragens de mineracédo brasileiras, classificando-as quanto ao dano potencial e ao
risco, que se referem a possiveis acontecimentos em caso de rompimento, mau
funcionamento e a circunstancias que possam influir na ocorréncia de acidentes,
respectivamente. No Brasil, quase 200 barragens de mineracao tém potencial de dano
alto e 58 barragens estéo inclusas nas categorias de médio ou alto risco. Destas 58
barragens de médio ou alto risco, 16 possuem alto dano potencial associado (DNPM,
2016). O relatério “Mine Tailings Storage: Safety Is No Accident”, da Agéncia de Meio
Ambiente das Nacdes Unidas, listou os maiores rompimentos de barragens ocorridos
no mundo desde 1985 na qual incluem-se oito grandes rompimentos ocorridos nos
ultimos cinco anos. O Brasil € o pais com maior niUmero de acidentes e, desde 2014,
trés deles provocaram perdas humanas e graves danos ambientais. No rompimento
da barragem da Herculano Mineracédo, em lItabirito (MG) em 2014 foram registradas
trés mortes; o vazamento na barragem do Funddo, em Mariana (MG) em 2015
registrou 19 mortes; e em Brumadinho (MG) em 2019 foram 249 mortes e 21 pessoas
desaparecidas ou sem identificacdo (ROCHE et al., 2017).

Desta forma, visando a reinsercao do rejeito de barragem de minério de ferro
na cadeia produtiva e a consequente mitigacdo de impactos, diversas formas de
reaproveitamento vém sendo propostas e estudadas recentemente. As pesquisas
abrangem tanto a aplicac&o no setor construtivo (como argamassas de assentamento
e revestimento, tintas, ladrilhos hidraulicos, tijolos) quanto em areas como agricultura
e tratamento de efluentes (JING et al., 2009); (LEI et al., 2019) (BEDI et al., 2018);
(MENDES et al., 2019); FREITAS e BREDER, 2018; FONTES et al.,2019; GALVAO
et al., 2018).

2.2 Silica Ativa

Durante a produgéo de silicio metalico, ligas de ferro-silicio ou outros produtos
silicosos, € gerado um subproduto industrial a partir do quartzo de elevada pureza e
carvdao em fornos de arco elétrico, a temperaturas de aproximadamente 2000° C,
denominado silica ativa (HOFFMANN, 2001).

Aitcin (1990), Malhotra et al., (2005) e Mehta (1994) mostram que a silica ativa
€ basicamente amorfa, caracterizada por possuir elevada area superficial especifica
e, normalmente, por possuir particulas em formato esférico. Devido a estas

propriedades, foi estudada em alguns trabalhos como adi¢do a concretos de cimento
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Portland com o objetivo de promover o efeito filler, aumentar a quantidade de pontos
de nucleacéo, tornar misturas mais coesivas, entre outros (HOFFMANN, 2001).

Em pesquisas acerca de matrizes alcalinamente ativadas, a silica ativa vem
sendo empregada tanto como precursora como adicdo. Como 0s precursores
alternativos (como rejeitos de mineracdo) nem sempre possuem o teor desejado de
silica para o desenvolvimento das reacfes da ativacdo alcalina ou ainda porque
grande parte da silica contida nos mesmos esta organizada em estruturas cristalinas,
a silica ativa vem sendo utilizada como uma fonte adicional de silica amorfa. Rostami
et al., (2016) estudaram os efeitos da substituicdo de 5, 10 e 15% de escoria por silica
ativa em concretos alcalinamente ativados e demonstraram que a resisténcia a
compressdo aumenta com o aumento da taxa de substituicdo aos 28 e aos 90 dias.
Concluiram ainda que a silica ativa reduz a absorcédo inicial e final de agua e a
porosidade e permeabilidade dos concretos alcali-ativados. Khater et al., (2013)
estudaram o efeito da silica ativa na caracterizacdo de materiais alcalinamente
ativados de metacaulim e residuos de concreto de cimento Portland com diferentes
porcentagens de adi¢do de silica ativa e concluiram que a adicdo em até 7% contribui
para a formacdo de matrizes mais bem refinadas e compactas. Porém, adicdes
maiores que estas, levaram a um decréscimo das caracteristicas mecéanicas dos
compésitos. Dutta (2010) obteve bons resultados ao analisar os efeitos da adicdo de
2,5% a 5% de silica ativa na porosidade de argamassas de cinzas volantes
alcalinamente ativadas. Os resultados mostram que a adi¢céo de silica ativa melhorou
a porosidade total, aumentou os valores de resisténcia a compressao e diminuiu 0s
valores de absorcéo de agua.

Ye (2016) também analisou os efeitos da adicdo de silica ativa em pastas
geopoliméricas de lama vermelha e concluiu que esta adicdo aumenta a estabilidade
a longo prazo dos compositos produzidos. Ele concluiu que as adi¢des da faixa de 20
a 30% de silica ativa foram as formulacbes que apresentaram as melhores

resisténcias a compressao.
2.3 Matrizes Alcalinamente Ativadas (MAA’s)

As MAA's sao estruturas originadas de um ataque alcalino a aluminossilicatos
amorfos (TORGAL et al., 2015). E possivel defini-las, em geral, como um material

soélido e estavel formado pela ativacdo de um precursor (geralmente em po, finamente
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particulado) provocada por um hidroxido ou silicato alcalino (PROVIS e DEVENTER,
2009).

A principio, é importante ressaltar que as MAA'’s formam uma classe complexa
de materiais e as representacdes esqueméaticas destas sdo apenas uma Visao
indicativa dos seus aspectos estruturais que, na realidade, s&o muito mais complexos.
Isto porque, estas compdem-se de uma fase gel desordenada, na qual estdo
conchavadas particulas sélidas do precursor ainda ndo reagidas. Além disso, a rede
de poros detém &gua da mistura, e distintivamente a géis de C-S-H, nos géis de
MAA’s, ela ndo € sempre parte integral da estrutura quimica do composto (Provis &
Deventer, 2009). A microestrutura amorfa € composta por uma rede tridimensional,
em geral, do tipo poli (sialato), poli (sialato-siloxo) e poli (sialato-disiloxo), conforme
representado na Figura 1.

) KA\ N
Poly(sialate) % 7Z0S f
(-Si-O-Al-O-) 104 AlO,

: : XN\ N 13}
Poly(sialate-siloxo) S BZ0S <o
(-Si-0-Al-0-Si-0-) %; %5 \§7
Poly(sialate-disiloxo)  qet= 5D
(-Si-0-A-0-Si-0-Si-0-) S%O%?\‘ N

Figura 1 - Estrutura dos Sialatos. Fonte: Ng, Alengaram, et al., (2018)

O termo sialato é uma abreviacéo que representa silicio-oxo-aluminato, que séo
redes compostas por silicatos (SiO4) e aluminatos (AlO4) conectadas por um atomo
de oxigénio compartilhado. Haja vista a carga negativa do Al®*, a solucdo alcalina
fornece ions positivos necessarios para o balanceamento da estrutura (Ng, et al.,
2018).

Devido a forma de estrutura desordenada e também a dificuldade de se
representar um sistema tridimensional em duas dimensdes, ainda é complexa a
representacao quimica esquematica destes compostos. Um bom modelo € o proposto

por Rowles et al., (2007), explicitado na Figura 2.
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Figura 2 - Estrutura de cimentos alcalinos. Fonte: Rowles et al., (2007)

No entanto, o que pode ser afirmado com confianca é que, em escalas
nanométricas e de comprimento atdmicos, os géis de MAA’s exibem semelhangas
estruturais com materiais conhecidos como zeoliticos (PROVIS e DEVENTER, 2009).
E possivel estabelecer uma analogia aos géis de CSH: estes sdo semelhantes em
suas caracteristicas nanoestruturais a minerais como a tobermorita e a jenita, mas por
nao serem ordenados a longo alcance, aparecem amorfos e torna-se complicado
analisad-los em determinadas técnicas, como por exemplo a Difracdo de Raios X
(Richardson, 2007). Assim também acontece com o gel das MAA’s: compartilham de
caracteristicas nanoestruturais das zedlitas, mas ndo possuem ordem cristalina de
longo alcance. As particularidades das estruturas locais, ou seja, a qual zedlita o gel
de MAA’s mais se assemelha, sdo determinadas em geral pela relagdo de Si/Al
presente no precursor e também pela natureza do cation alcalino (PROVIS E
DEVENTER, 2009).

Finalmente, estudos demonstram o bom desempenho de MAA’s, em relagao a
resisténcia a compressao, resisténcia a acidos e baixa retracdo. (Ng, et al., 2018).
Sedira et al., (2017) mostraram que residuos minerais, produtos de incineragéo e
lodos de tratamento de agua vém sendo utilizados como precursores na producao de
materiais alcalinamente ativados. A Tabela 1 apresenta a composi¢cdo quimica de

alguns destes materiais:
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Tabela 1 - Composicdo quimica de precursores. Fonte: Adaptado de Sedira et al., (2017)

) d o Composicao quimica ferénci
Tipos de Rejeito Si0, | ALO, | Fe,05] Na,0 [ Mno] cao [ Ti,0] k,0[ Mgo Referéncias
Ganga de carvao 39,10(31,06| 9,48 | 0,16 0,38 |0,98(0,26| 0,24 (Cao et al.,2016)
Rejeitos de Minério de ferro 34,70(16,22112,30| 0,54 |1 0,13| 7,63 |0,30[1,52| 8,92 (Duan et al.,2016)
processamento |Rejeitos de Ouro : 64,80( 7,08 | 4,33 | 0,90 7,52 3,26| 4,06 (Ahmari & Zhang,2013)
mineral Minas Tungsténio 53,50|16,66) 12,30 | 0,62 1,39]|7,65] 1,27 (Pacheco-Torgal et al.,2018)
Minério de Cromita 6,46 | 8,15 [1952| 2,85 [0,46|34,27|0,22 13,64 (Sunetal.,2014)
Vanadio 64,20(10,27| 4,98 | 5,27 4,46 2,06 (Jiao et al.,2013)
Lama Vermelha 20,38(24,50| 9,48 | 11,46 12,86/2,92]0,88( 1,00 (Ye etal.,2016)
Cinzas de Incineracéo 32,75| 8,57 110,02 | 2,87 [0,15[29,06({1,57(1,24| 1,75 (Chen et al.,2016)
Cinzas de Combustivel de Oleo de Palma 61,33/ 7,20 [ 5,20 | 0,12 | 0,10 8,20 {0,25]|6,50| 4,69 (Mijarsh et al.,2014)
Lodo resultante do tratamento de dgua 59,00|24,64| 6,63 | 4,08 0,69 [0,88(1,54| 1,14 (Nimwinya et al.,2016)
L& de Rocha 42,00/16,60| 11,30 1,60 14,70/0,90|/0,50/12,20 (Kinnunen et al.,2016)
Ceramica Tijolo de argila vermelha |50,95|16,92| 6,68 | 0,55 9,92 4,33| 5,62 (Reig et al.,2013)
Grés porcelanato 71,35/19,37| 6,68 | 4,68 0,51 1,73| 0,59 (Reig et al.,2013)

Os precursores comumente utilizados para a producao de MAA’s possuem, em
geral, baixos teores de ferro em suas composi¢des. Entretanto, residuos da mineragao
do ferro, como o rejeito de barragem de minério de ferro, podem conter altas
porcentagens deste composto. Hu et al., (2018), estudaram o papel de espécies do
Fe em um geopolimero baseado em lama vermelha rica em ferro e concluiram, através
da andlise de Espectros de Mdossbauer, que o Fe3* tetraédrico atuou substituindo
parcialmente o AIP* na estrutura do aluminossilicato octaédrico do geopolimero.
Lemougna et al.,, (2013), também empregando Espectros de Mdodssbauer, em
geopolimeros de cinzas vulcanicas ativados com NaOH, observaram a incorporacdo
de ferro na rede da estrutura geopolimérica. Ambos estudos contrariam estudos que
indicavam o ferro como um elemento prejudicial a formacdo das matrizes

geopoliméricas.
2.3.1 Producdo de matrizes alcali-ativadas

As metodologias que visam a aplicabilidade das MAA’s na construcao civil vém
sendo discutidas frequentemente. Samarakoon et al., (2019) ponderaram avancos
recentes em parametros importantes neste sentido, como propriedades reoldgicas,
mecanicas, microestruturais e relacionadas a durabilidade.

Ainda assim, somente através de um perfeito entendimento da ciéncia destes
materiais sera possivel utiliza-los em aplicacdes especificas. Para tanto, € necessario
entender a estrutura das MAA’s de modo suficiente a explicar as suas propriedades e
porque se espera que eles sejam duraveis. Além disso, é necessario que suas
propriedades possam ser adaptadas a um design de mistura ideal (PROVIS e

DEVENTER, 2009).
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Pensando na aplicagcdo de MAA’s no setor construtivo, surge o método “one-
part” ou ‘just add water” no projeto de mistura de MAA’s, que funciona de maneira
oposta ao método “two part”, no qual é produzida uma solucdo alcalina de altas
molaridades que é adicionada ao precursor sélido. No método “one part” o ativador
alcalino solido € misturado ao precursor sélido, formando um material seco, e
bastando apenas adicionar agua ao final do processo para obter as propriedades
aglomerantes (Ye, 2016). A metodologia “one part” procura assim solucionar os
principais problemas das misturas ‘“two part”, como a inconveniéncia de lidar com
solucBes causticas, a baixa trabalhabilidade, o comprometimento do controle de
gualidade e problemas de eflorescéncia, aproximando o método de mistura das MAA’s
dos cimentos Portland (YE, 2016; PROVIS e DEVENTER, 2009).

Em geral, nos processos de mistura “one part”, inicialmente o precursor solido
€ submetido a ativacdo mecanoquimica (moagem a seco do precursor e ativador
sélidos) e/ou térmica (calcinacdo do precursor), melhorando as propriedades dos
materiais e tornando-os mais reativos (BALCZAR et al., 2016). Ye (2016) estudou
geopolimeros de lama vermelha com adicdes de 0 a 30% de silica ativa moldados
através da metodologia one-part. Para tanto, inicialmente a lama vermelha passou por
um processo de ativacao alcalina térmica, na qual foi misturada aos pellets de NaOH
e depois calcinados a 800 °C por 1 hora em um forno mufla. Apés o resfriamento, a
mistura térmica alcali-ativada foi cominuida por 3 minutos para passar pela peneira de
malha 0,3 mm. Posteriormente, o material foi homogeneizado com a silica ativa e em
seguida com agua. O estudo atingiu resisténcias a compressao de aproximadamente
30 MPa aos 28 dias, com uma relacdo agua/solidos de 0,45. Matalkah et al., (2017),
estudaram a ativacdo mecanoquimica de cinzas volantes para a producao de matrizes
alcali-ativadas pelo método “one-part”. Os materiais foram moidos em moinho de
bolas por 2 horas, e as propriedades quimicas, fisicas e microestruturais foram
avaliadas. Os concretos produzidos com 0s materiais mecanoquimicamente ativados

atingiram até 35 MPa de resisténcia a compresséo.
2.3.2 MAA'’s com baixo teor de calcio

Uma vasta gama de precursores vem sendo utilizada na producao das MAA’s,
podendo ser tanto materiais de origem natural como argilas e feldspatos, quanto de
origem industrial como escorias, rejeitos da mineracdo, cinzas volantes, etc. As

caracteristicas dos materiais precursores, bem como o tipo de ativador alcalino e o
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tempo e temperatura de cura, influenciardo diretamente as caracteristicas do
composto final produzido (PROVIS e DEVENTER, 2009; TORGAL et al., 2015).
Neste aspecto, os materiais alcalinamente ativados sao classificados em dois
grandes grupos no que diz respeito a composi¢ao basica do precursor: sistemas com
alto teor de célcio e sistemas com baixo teor de calcio. Respectivamente, os modelos
basicos para estes sistemas sédo dados por:
¢ (Na,K)20-Ca0-Al203-Si02-H20
¢ (Na,K)20-Al203-SiO2-H20
O primeiro grupo esté relacionado a materiais precursores ricos em calcio,
silicatos e aluminatos (como escorias de alto forno) e necessitam condi¢cfes alcalinas
relativamente baixas para a ativacdo. O principal produto de reacdo formado em
cimentos alcalinos com baixo teor de célcio € o gel C-A-S-H (aluminossilicato de célcio
hidratado), similar ao C-S-H, mas com adi¢&o de aluminio em sua estrutura (TORGAL
et al., 2015). O segundo sistema abrange precursores pobres em calcio (como o
metacaulim, cinzas volantes tipo F e o rejeito de barragem de minério de ferro). Neste
grupo, em geral sdo necessarias condigcdes mais agressivas para que ocorra o inicio
das reacdes, como uma maior concentracdo do ativador alcalino e uma temperatura
de cura mais elevada. Neste grupo, o principal produto de reacéo formado é o N-A-S-
H (aluminossilicato de sédio hidratado) (TORGAL et al., 2015).
O mecanismo de reacao dos sistemas de baixo teor de calcio ocorre em trés
estagios:
1- No primeiro estagio, denominado “destruicdo-coagulagdo”, os ions OH-
(hidroxilas) redistribuem sua densidade eletrdnica ao redor dos atomos de silicio,
comecando entdo a enfraquecer as ligacdes Si-O-Si e tornando-as passiveis a
ruptura. Assim, formam-se os silanois (—Si-OH) e os sialatos (-Si-O-). A carga
negativa € balanceada pela carga positiva do cation alcalino e a formacao de
ligacdes Si-O-Na+ impedem que estes sejam revertidos a siloxanos (Si-O-Si). O
esquema simplificado € representado na Figura 3. As ligagbes Si-O-Al séo

afetadas da mesma maneira pelas hidroxilas, conforme ilustra a Figura 4.
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Figura 3 - Mecanismo de Reacdo no Primeiro Estagio. Fonte: Torgal et al., (2015)

_Aw =AHO-Si=— =ALOH + 0-Si= 4 -
L~Ho/ \OH

Figura 4- Mecanismo de Reacédo no Primeiro Estdgio. Fonte: Torgal et al., (2015)

2- No segundo estagio, denominado “coagulacdo-condensacgao”, o contato entre
os produtos desassociados € favorecido devido ao aumento de espécies ibnicas,
formando assim estruturas coaguladas (policondensacdo). Neste estagio, as
hidroxilas funcionam como catalisadoras na reacéo onde os monémeros de silica
se unem formando dimeros. Com isso, os dimeros se unem aos mondémeros
formando polimeros. Os polimeros comecam a crescer, formando coloides,
enquanto os aluminatos substituem isomorficamente o silicio tetraédrico. Neste

estagio, o cation alcalino se torna componente estrutural, como € apresentado

na Figura 5.
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Figura 5 - Mecanismo de Reacao no Segundo Estagio. Fonte: Torgal et al., (2015)

3- Por fim, no terceiro estagio, denominado “cristalizagdo-condensacgao”, a
precipitacdo do produto de reacdo ocorre devido a presenca de particulas na

fase inicial soélida.
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2.3.3 Fatores que influenciam os produtos de reacéo

De acordo com Provis e Deventer (2009), a composi¢cdo dos produtos de
reacdo formados esta diretamente ligada a composi¢cdo quimica e mineraldgica do
precursor utilizado, ao tipo de ativador alcalino as condices de cura e temperatura e
a distribuicdo de particulas dos precursores. Em geral, na ativacdo alcalina de
sistemas com baixo teor de célcio, forma-se um produto principal (0 gel N-A-S-H) e
produtos secundarios (zedlitas como hidroxisodalita, zedlita-P, Na-chabasita, zedlita
Y, faujasita). Nota-se ainda que, normalmente, produtos ricos em silica sdo formados
guando os materiais sdo submetidos a tempos de cura prolongados (TORGAL et al.,
2015).

Arelacdo Si/Altambém exerce influéncia na cinética quimica e na determinacao
dos produtos de reacdo formados. Rozek et al., (2019) mostraram como a relacao
Si/Al afeta a formacao de zedlitas em matrizes alcalinamente ativadas. Eles notaram
que em relacdes Si/Al de 1,5-4,0 utilizando a silica ativa como fonte adicional de silica,
ndo foi possivel observar a presenca de zedlitas, sugerindo que estas tém maior
probabilidade de surgir quando o teor de aluminio € maior, ou seja, em menores
relacbes Si/Al. Demonstraram ainda que relacfes Si/Al um pouco maiores que 1,
propiciam a formacé&o da faujasita (Naz,Ca,Mg)s.5[Al7Si1704s]-32(H20).

Os ativadores alcalinos também influenciam os produtos finais das matrizes
alcalinamente ativadas. Em geral, os aluminosilicatos sédo ativados por hidroxidos ou
silicatos alcalinos sob pH'’s elevados. O hidréxido alcalino mais comumente utilizado
€ o NaOH por ser o mais barato e por ser bastante disponivel. O uso deste precursor
€ conhecido por levar a formacdo de estruturas zeoliticas, principalmente quando
submetido a longos periodos de cura Umida ou curtos periodos a elevadas
temperaturas. Entretanto, concentracbes muito elevadas desde ativador costumam
gerar eflorescéncia nas matrizes produzidas, devido a reacdo do excesso de alcalis
com o gas carboénico do ar (PROVIS e DEVENTER, 2009).

Além da relacdo Si/Al e da origem do ativador alcalino, a temperatura
desempenha uma funcdo importante no comportamento de matrizes das MAA’s.
Segundo Torgal et al., (2015), em sistemas com baixo teor de CaO, condi¢gbes mais
agressivas sao necessarias para iniciar as rea¢des (como maior concentragao alcalina
e temperaturas de cura de 60 a 200°C). Kaze et al., (2018) ao estudarem

geopolimeros baseados em aluminossilicatos ricos em ferro com adi¢éo de cinza de



25

casca de arroz curados a temperatura ambiente e a 90°C, mostraram que a resisténcia
a flexdo aumentou de 12 MPa em cura a temperatura ambiente para 40 MPa em cura
a 90 ° C, devido a intensa formacéo de ferrisilicatos.

Em relagdo a distribuicdo de particulas, Duan (2016) atingiu 50 MPa aos 28
dias utilizando cinzas volantes com D90 igual a 25.48 um como precursor e com 20%
de substituicdo por rejeito de minério de ferro com D90 igual a 17.48 um. Mucsi (2015)
comprovou a importancia do processo de moagem de cinzas volantes, causando
aumento da area superficial especifica e melhorando os resultados de resisténcia a
compressao, tanto devido ao aumento da reatividade das particulas quanto ao efeito
de preenchimento das fracbes finas. Temuujin (2009) mostrou que a ativacao
mecanica de cinzas volantes provocou um aumento de 80% na resisténcia a
compressdo dos geopolimeros produzidos, atribuindo este ganho a diminuicdo do
tamanho das particulas e mudanca na morfologia, aumentando a taxa de dissolucéo
das cinzas.

Provis e Deventer (2009) mostraram o efeito de uma pré-cura de geopolimeros
de escoria e caulinita, conforme mostra a Figura 6. Apos a moldagem, as pastas foram
mantidas em temperatura ambiente por 0, 2 e 4 dias. Posteriormente, foram aquecidas
por 24 horas nas temperaturas de 40, 60 e 80 °C e depois mantidos por 28 dias a
temperatura ambiente até a ruptura. E visto que a resisténcia & compressdo aumenta
entre 48 e 88% (dependendo da faixa de temperatura analisada) quando as pastas
sdo pré-curadas por 2 dias. Nao ha melhora significativa quando se compara a pré-
cura por 2 e 4 dias. Se as pastas sdo aquecidas imediatamente, grande parte da 4gua
pode evaporar facil e rapidamente e acabar ndo participando das reacdes que

envolvem o desenvolvimento de resisténcia.
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Figura 6 - Efeito do periodo de pré-cura. Fonte: Adaptado de Provis e Deventer (2009)
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3 OBJETIVOS

O objetivo desta pesquisa € avaliar propriedades mecanicas e microestruturais
de matrizes alcalinamente ativadas de rejeito de barragem de minério de ferro com

adicdo de silica ativa.
3.1 Objetivos especificos

e Determinar as propriedades mecanicas (resisténcia a tracdo na flexdo e
compressao) e fisicas (densidade aparente) das matrizes aos 5 e 28 dias de
cura.

e Avaliar as propriedades microestruturais dos compaositos produzidos atraves
das técnicas de DRX e FTIR.

e Avaliar o efeito de diferentes proporcbes de adicdo de silica ativa nas

propriedades mecanicas e microestruturais das matrizes produzidas.
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4 MATERIAIS E METODOS

Conforme apresentado na Figura 7, a metodologia seguida neste trabalho
constituiu-se de 3 etapas principais: preparacdo dos materiais, caracterizagcdo dos

materiais e caracterizacdo das matrizes alcalinamente ativadas.

Obtencéo dos Producio e o
precursores e CondicBes de Caracterizagao
programa de cura das MAA's
caracterizagdo
Y Y
Caracterizacao
Secagem e microestrutural
moagem: 10T (DRX, FTIR)
Y
Y Caracterizacéo
Granulometria fisica
a laser, FRX, (densidade
DRX, aparente)
MEV(SE),
FTIR
Y
Caracterizacdo
mecanica
(Resisténcia a
tracdo e
compresséo)

Figura 7 - Metodologia
4.1 Obtencédo dos precursores e programa de caracterizacao

Para a producdo das MAA’s, foram utilizados neste trabalho o rejeito de
barragem de minério de ferro ou iron ore tailing (I0T), hidroxido de sédio (NaOH) em
escamas (padrdo analitico, grau de pureza > 98%), silica ativa ou silica fume (SF) e
agua. O rejeito de minério de ferro, utilizado como precursor das matrizes produzidas,
é proveniente da barragem de Maravilhas, localizada em Itabirito, -20.213938°, -
43.892129° e foi seco estufa a 100° C por 24 horas.

Definiu-se o tempo de moagem igual a 30 minutos, tempo minimo no qual
obteve-se uma distribuicdo de tamanho de particulas similar a resultados encontrados

na literatura (DEFAVERI et al., 2019). O rejeito foi moido em moinho horizontal de
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esferas de baixa energia (Marconi MA500), locado no Laboratério de Materiais de
Construcéo Civil da Universidade Federal de Ouro Preto (UFOP).

O IOT e a SF foram caracterizados quimicamente por Fluorescéncia de Raios
X (FRX), através do Espectrometro de raios X Epsilon 3X, localizado no Laboratério
de Materiais de Construcdo Civil da UFOP. Para realizacédo do ensaio, a amostra do
IOT foi seca a 100 °C por 24 horas.

A analise mineral6gica em carater quantitativo foi realizada através da técnica
de Difracdo de Raios X (DRX) no Laboratério Nanolab da REDEMAT/UFOP,
utilizando-se o equipamento D2 PHASER 22 Geracéao Bruker e tubo de cobre. O setup
determinado para ambos os ensaios foi: angulo 2(6) de 0 a 70°; passo de 0.018°,
tempo de passo de 1 segundo e velocidade de rotacdo do spinner de 8rpm. As
amostras (IOT moido por 30 minutos e SF in natura) foram preparadas em po,
passadas na peneira de malha de 45 um, prensadas e fixadas ao porta amostras e
submetidas ao ensaio. Para andlise e refinamento dos dados, foi utilizado o software
X'Pert High Score Plus 3.0 Panalytical, e o banco de dados cristalograficos COD
(Crystallography Open Database). A andlise quantitativa do teor de amorfo foi
determinada pelo método do padréo interno, adicionando-se 20% de Oxido de Zinco
(Zincita) sobre a massa da amostra e a partir do refinamento dos dados da Difracao
de Raios X pelo método de Rietveld.

Através de um microscépio eletrénico de varredura (MEV) modelo TESCAN
Vega3, analisou-se a morfologia das particulas por elétrons secundarios (SE) do 10T
moido e da silica ativa in natura. As amostras foram fixadas em stubs com fita de
carbono e recobertas com p6 de ouro (Quorum Q150T).

Para caracterizar fisicamente o IOT moido e a SF in natura, foi realizado o
ensaio granulometria por difracdo a laser (Bettersize 2000), para a obtencdo da
distribuicdo granulométrica dos materiais usando como meio a agua destilada.

A analise por Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier
(FTIR) foi realizada através de um espectrometro Agilent Cary 360, locado no
LAPPEM-UFOP, com medidas na regido do infravermelho de 500 a 4000 cm™. A
preparacdo das amostras do IOT moido e da silica ativa in natura consistiu no método
do po, no qual o material passante na malha de 45 um foi prensado e fixado ao porta

amostras e submetido ao ensaio.
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4.2 Producéo e condicfes de cura

Foram selecionados 4 tracos para moldagem em corpos de prova prismaticos
de (4x4x16) cm. A partir de resultados da literatura (DEFAVERI et al., 2019; TORGAL
et al., 2015, a relacdo agua/sdélidos foi mantida constante e igual a 0,27 e a
concentracdo molar do ativador alcalino igual a 8 M(mol/L). Os tracos seguem a
nomenclatura “IOTx” onde x € a adicdo de silica ativa, em porcentagem e séo

apresentados, juntamente as propor¢des de mistura na Tabela 2.

Tabela 2 - Tragos e dosagens selecionados

Traco 10T (g) SF(g) NaOH (g) Agua(g)
I0TO 3000,00 0,00 288,00 900,00
I0T1,5 3000,00 45,00 292,32 913,50
10T2,25 3000,00 67,50 294,48 920,25
I0T5 3000,00 150,00 302,40 945,00

A metodologia “one part” foi utilizada para a moldagem dos corpos de prova. A
cominuicdo do hidréxido de sédio foi realizada em um almofariz mecanico RITSCH
por 5 minutos e a silica ativa foi inicialmente dissolvida na agua através de agitacéo
em recipiente plastico fechado, para melhor dispersdo das particulas. Em seguida,
estes foram adicionados a um misturador mecéanico juntamente ao 10T, procedendo
com mistura mecanica por 3 minutos em baixa velocidade, pausa de 15 segundos
para limpeza da pa misturadora e subsequente mistura por 5 minutos em alta
velocidade. Posteriormente, foi realizada a moldagem dos corpos de prova com
adensamento em 1 camada em mesa vibratdria por 45 segundos. Os corpos de prova
foram envolvidos com plastico filme e curados a temperatura ambiente (2511 °C) por
2 dias e posteriormente em estufa a 100 °C por 3 dias. Os corpos de prova que foram
ensaiados aos 28 dias foram armazenados em sacos plasticos fechados apos a cura

térmica.
4.3 Caracterizacao das misturas

Para a realizagdo da andlise mineraldgica em carater quantitativo nas idades
de 5 e 28 dias, as amostras foram cominuidas e a fragdo passante na peneira de
abertura 45 pm foi submetida a técnica de Difracdo de Raios X, por um difratbmetro
D2 PHASER 22 Geragéao Bruker, locado no Laboratério Nanolab da REDEMAT/UFOP.

O setup determinado para os ensaios foi: angulo 26 de 7 a 60° passo de 0.018°;
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tempo de passo de 1 segundo e velocidade de rotac&do do spinner de 8 rotacfes por
minuto. Para andlise e refinamento dos dados, foi utilizado o software X’Pert High
Score Plus 3.0 Panalytical, e o banco de dados cristalograficos COD (Crystallography
Open Database). A andlise quantitativa do teor de amorfo foi determinada pelo método
do padréo interno, adicionando-se 20% de Oxido de Zinco (Zincita) sobre a a massa
da amostra, e a partir do refinamento dos dados da Difracdo de Raios X pelo método
de Rietveld.

A fim de identificar componentes e estruturas moleculares especificas de
MAA’s, a analise por Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier
foi realizada através de um espectrometro Agilent Cary 360 FTIR, com medidas na
regido do infravermelho de 500 a 4000 cm. Aos 28 dias, as amostras dos compdsitos
produzidos foram moidas e a fracdo em po6 passante na peneira de abertura 45um foi
submetida ao ensaio.

A densidade aparente dos corpos de prova prismaticos foi obtida pela razao
entre a massa e o0 volume dos corpos de prova, mensurados aos 5 e 28 dias. As
massas foram medidas em balanca de 0,01 g de precisdo e os volumes a partir das
medidas nas trés dimensdes (altura, largura e comprimento) dos corpos de prova,
utilizando-se um paquimetro analdgico. Os valores apresentados sdo a média
aritmética de trés corpos de prova para cada traco.

Os corpos de prova prismaticos foram avaliados quanto a resisténcia a tracao
na flexdo, conforme a norma brasileira NBR 12142 (2010). Foram ensaiados trés
corpos de prova de cada traco nas idades de 5 e 28 dias em uma prensa hidraulica
(EMIC DL 20000) utilizando uma célula de carga de 200 kN, incremento de carga de
0,25 MPa.

Os testes de resisténcia a compressao foram realizados utilizando-se 0 mesmo
equipamento e as mesmas configuracdes, segundo a NBR 16738 (2019). Foram
ensaiados seis corpos de prova de cada trago (oriundos do ensaio de resisténcia a
tracdo na flexdo), nas idades de 5 e 28 dias.

Para analise estatistica, os dados de resisténcia a tracdo na flexdo e
compressado foram avaliados segundo a Analise de Variancia (ANOVA) fator anico,

com significancia de 5% e segundo o método de Tukey.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados e as discussdes da caracterizacdo dos precursores e
caracterizacao das matrizes produzidas, sao apresentados a seguir.

5.1 Caracterizacéo dos precursores

A Tabela 3 apresenta os resultados da caracterizacdo quimica do IOT e da SF.

Tabela 3 - Caracterizagdo quimica

Elementos em Oxido

Amostra SiO2 Al203 Fe:03 CaO TiO2 K20 MgO
) &) ) ) () (%) (%)

10T 215 91 674 01 03 0,2 0,2
SF 91,8 0,0 2,1 0,6 - 2,2 0,6

A partir dos resultados da Fluorescéncia de Raios X, nota-se um elevado teor
de Oxido de ferro na composicdo do IOT. Algumas pesquisas apontam para a
utilizacdo de precursores com teores elevados de ferro na producdo de matrizes
alcalinamente ativadas. Nkwajua et al., (2019) estudaram o comportamento mecanico,
de durabilidade e as propriedades isolantes de geopolimeros baseados em fibras de
laterita com até 35% de Fe203 em sua composi¢ao. Defaveri et al., (2019) utilizaram
um rejeito de barragem de minério de ferro com aproximadamente 49% de Fe203 na
producdo de geopolimeros. Hu et al.,, (2018) estudaram o papel do ferro em
geopolimeros de lama vermelha com cerca de 35% de Fe203 em sua composi¢ao e
mostraram que algumas espécies de Fe3* tetraédrico poderiam substituir o Al** no
aluminossilicato, integrando a estrutura de geopolimero.

Observa-se ainda que a relacdo SiO2/Al203 do precursor é igual a 2,37.
Segundo Ye (2016), para geopolimeros de lama vermelha com adi¢ao de silica ativa,
uma faixa adequada desta relacdo seria em torno de 3,3-4,5. Entretanto, todas as
adicoes utilizadas estao abaixo do limite inferior.

Para as adicOes utilizadas neste trabalho, as relagbes ficaram conforme

apresentado na Tabela 4.
Tabela 4 - Relagbes SiO2/Al203

Adicdes (%) Relagdo SiO2/Al203
1,50 2,52
2,25 2,60
5,00 2,87
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Destaca-se a importancia da analise da composi¢cao mineralégica dos materiais
a fim de verificar se as fases se encontram em forma amorfa ou em arranjos
cristalinos. Segundo Walker e Pavia (2010), é amplamente aceito que as estruturas
amorfas sdo mais reativas que as cristalinas, devido a maior mobilidade e localizacéo
superficial de seus atomos.

Os difratogramas da SF e do IOT séo apresentados na Figura 8 e na Figura 9,

respectivamente.
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Figura 8 - Difratograma SF

A andlise do difratograma da silica ativa demonstra que o material é
predominantemente amorfo, apresentando apenas a Moissanita (SisCa)—
COD9004180 como fase cristalina, assim como constatado por Fuentes et al., (2014)

Arroudj et al., (2011).
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Figura 9 - Difratograma - IOT

A analise do difratograma do rejeito apresentou 6 fases cristalinas: a biotita
(K(Mg,Fe)3(AlSisO10)(F,OH)2) — COD9000025, goetita (FeO) -COD2211652, a
caulinita (Al203.2Si02.2H20) — COD9009230, a hematita (Fe,0O3) — COD2101168, a
gibbsita (Al(OH);) - COD1011081 e o quartzo (SiO2) — COD2100188. Wolff (2009)
também notou a presenca de caulinita, gibbsita e dos 6xidos de ferro (hematita e
goetita) como fases cristalinas ao analisar difratogramas de rejeitos de mineragéo de
sete unidades de beneficiamento de minério de ferro de uma mineradora. Defaveri et
al., (2019) além de também registrarem a presenca de goetita, hematita e quartzo
(Si02) no rejeito de minério de ferro, encontraram as fases chamosita
((Fe®*Mg,Fe®*)5Al(SizAl)O10(0OH,0)s) e chantalita (CaAl2(SiO4)(OH)a).

O resultado da analise quantitativa de fases do 10T e da SF é apresentada na

Tabela 5.
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Tabela 5 - Quantitativo de fases

10T (%) SF (%)
Hematita 14,9 Moissanita 01,1
Goetita 325 Amorfo 98,9

Quartzo 06,5
Caulinita 21,5
Gibbsita 07,9
Biotita 04,9
Amorfo 11,9

As Figuras 10 e 11 apresentam os resultados obtidos na analise por Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) para a silica ativa e o rejeito de minério de ferro,

respectivamente.

d
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Figura 10 - Microscopia Eletrénica de Varredura - SF

A Figura 10.a possui uma aproximacao de 5000x. Nota-se a presenca de
pequenas particulas aderidas a superficie das particulas maiores. A Figura 10.b
possui uma aproximacdo de 500x e mostra particulas de diferentes tamanhos,
também com particulas aderidas a superficie. Costa (2019) analisou a morfologia da
silica ativa também através da microscopia eletrénica de varredura e notou particulas
de formato perfeitamente esférico. Devido as particulas aglomeradas, nao € possivel
perceber se a silica ativa utilizada neste trabalho possui geometria perfeitamente
esférica ou se sdo menos arredondadas podendo, portanto, ndo contribuir

significativamente para a melhora das propriedades de reologia. Nota-se ainda na
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Figura 10.b, a presenca de particulas de IOT de até 50um, bem como muitas

particulas menores.
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Figura 11 - Microscopia Eletrdnica de Varredura - IOT

A Figura 11.a do rejeito de minério de ferro (aproximacdo de 10000x) também
mostra a presenca de pequenas particulas aglomeradas as particulas maiores. A
Figura 11.b (aproximacdo de 500x), exibe particulas de diferentes geometrias,
incluindo a presenca de formas lamelares. Observa-se ainda que n&do € possivel
identificar particulas maiores que 50 um na imagem.

As curvas de distribuicdo granulométrica da SF e do IOT sédo apresentadas na
Figura 12.
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Figura 12 - Distribuicdes Granulométricas IOT e SF

Observa-se que o IOT possui um D90 de aproximadamente 40 um e a SF um
D90 de aproximadamente 70 pm. Defaveri et al., (2019) obtiveram elevadas
resisténcias mecanicas (~100 MPa) utilizando rejeito de barragem de minério de ferro
como precursor (D90 igual a 51 um) e residuo de la de vidro (D90 igual a 71,95 pm)
como adicao, valores muito préximos aos dos materiais utilizados neste trabalho.

Sabe-se que a utilizagéo de precursores mais finos resulta em microestruturas
mais compactas, que melhoram as propriedades de matrizes alcalinamente ativadas
(KUMAR et al., 2015; SATA et al., 2012). Assim, entende-se que as granulometrias
do precursor e da adi¢édo utilizados neste trabalho podem aprimorar as propriedades
mecanicas e microestruturais dos compaositos produzidos.

A Figura 13 apresenta os resultados de Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier para a SF. Os resultados encontrados no ensaio estdo de
acordo com a literatura. As bandas encontradas a 793 cm™ e 1043 cm™ estdo
associadas ao encurtamento e alongamento das ligacdes Si-O-Si, respectivamente
(JEONG et al., 2013; DICK et al., 2008).
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Figura 13 - FTIR SF

A Figura 14 apresenta os resultados de Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier para o I0OT. A partir do resultado encontrado na Difracéo de
Raios X do IOT, pode-se inferir que as bandas presentes a 3660cm™ podem ser
atribuidas a presenca da caulinita (DICK et al., 2008), a 3150cm™ a goetita
(WECKLER; LUTZ, 1998), da faixa de 800-1100 cm™ a caulinita e ao quartzo
(BEZERRA et al., 2018).
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5.2 Caracterizacdo microestrutural das MAA’s

As Figuras 15 e 16 apresentam os difratogramas do IOT e dos tracos IOTO,

IOT1.5,10T2.25 e IOT5 aos 5 e 28 dias, respectivamente.
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A partir da analise dos difratogramas, aos 5 e 28 dias, foram identificadas as fases
biotita (K(Mg,Fe)3(AlSizO10)(F,OH)2) - COD 9001582; quartzo (SiOz) - COD 9009666;
goetita (FeO(OH)) — COD 1008766 e hematita (Fe203) — COD 9000139, que também
estao presentes no difratograma do IOT. Notou-se ainda, o aparecimento de uma nova
fase nas MAA’s, a sodalita (NasAleSisO24(NO3)) — COD 8100404, que nao esta
presente no difratograma do 10T.

A Figura 17 apresenta o quantitativo de fases em porcentagem do IOT e de todos

os tracos aos 5 e 28 dias.
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Figura 17 - Quantitativo de Fases
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Observa-se que em nenhuma das MAA’s foram encontradas as fases caulinita
e gibbsita, presentes no IOT. Além disso, os teores de goetita, quartzo, hematita e
biotita sdo menores em todas as amostras de MAA’s quando comparados ao I0T.
Estas ocorréncias sugerem a dissolucdo ao menos parcial dessas fases, para
posterior reorganizacdo da estrutura e formacao de novos compostos.

Aos 5 e 28 dias, pode-se notar que o teor de goetita das MAA’s esta entre 21 e
29%, enquanto no IOT o teor de goetita é de aproximadamente 32%. Lemougna et al.,
(2013) e Hu et al., (2018) concluiram em seus estudos que espécies de ferro contidas
nos precursores substituiram o aluminio e passaram a integrar a estrutura octaédrica
dos aluminossilicatos da estrutura geopolimérica. Estes resultados sugerem a
possivel incorporacdo parcial desta fase nos produtos de hidratacdo das matrizes
alcalinamente ativadas.

A Figura 18 compara o teor de sodalita em cada traco aos 5 e 28 dias.

I0T5

I
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Figura 18 - Teor de Sodalita aos 5 e 28 dias

Observa-se que a diferenca nos teores de sodalita entre os tracos 10T1.5,
I0T2.25 e IOT5 € maior aos 28 dias quando comparado aos 5 dias. Segundo Reys et
al., (2013), a nucleacdo e crescimento de zedlitas como a sodalita € um processo
complexo que pode ser afetado por fatores como: formagdo de fases metaestaveis
intermediarias, ocorréncia de reacdes simultaneas (precipitacdo, dissolucéo de fase
de gel, nucleacdo, crescimento de zedlitas), dissolucdo das fases iniciais

metaestaveis, nucleagéo e crescimento de fases mais estaveis. Portanto, espera-se
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que ao longo do tempo, ocorram maiores modificacbes nos teores das fases
cristalinas.

Nota-se ainda que, aos 28 dias, o teor de sodalita decresce com o0 aumento do
teor de silica. Criado et al., (2007) estudaram os efeitos da relacdo SiO2/Na2O em
cinzas volantes alcalinamente ativadas ao longo do tempo. Segundo os autores, a
medida em que se aumentava o teor de silica has amostras, induzia-se um atraso na
formacéo de zedlitas.

A Figura 19 compara os teores de amorfo dos tracos de 5 e 28 dias e do rejeito

puro.
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Figura 19 - Teor de Amorfo aos 5 e 28 dias

Considerando que a maior adicdo de silica ativa foi de 5% e que sua
composicdo é 98% amorfa, o maior quantitativo de amorfo advindo da silica ativa
corresponde a 4,9%. Ainda assim, o teor de amorfo das MAA’s €, em média, cerca de
30% maior que dos precursores.

A Figura 20 apresenta os espectrogramas de infra vermelho das 4 pastas e
do IOT.
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Houveram modificagdes significativas entre as bandas do IOT e as bandas das
MAA’s, 0 que sugere a formacdo de novas fases produzidas pela ativacéo alcalina.

A aproximadamente 3660 cm™, nota-se que a banda associada a caulinita s6
esta presente no 10T, mas ndo aparece nas pastas. Nos resultados de DRX, além do
desaparecimento da caulinita, observou-se o surgimento de uma nova fase: a sodalita.
Rios et al. (2008), ao estudarem a nucleacao e desenvolvimento de zedlitas, notaram
a formacéo da zedlita sodalita a partir do tratamento hidrotérmico da metacaulinita.
Assim, acredita-se que neste trabalho, o desaparecimento da banda associada a
caulinita nos resultados de FTIR esta relacionado a formacao da zedlita sodalita sob
cura a 100 °C, verificada também nos resultados de DRX.

A aproximadamente 1400 cm™, nota-se o surgimento de uma banda nas pastas
gue ndo pode ser observada no IOT. Esta banda estad associada a presenca de
carbonatos de sodio (Na2COz3) e € devida a reacédo do excesso de NaOH com o CO2
atmosférico (Azevedo, Strecker, & Lombardi, 2018) (Bezerra, Franca, Magalhaes, &
Carvalho, 2018).
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A 1100 cm, observa-se o desaparecimento de uma banda nas MAA’s. Esta
banda esta associada as ligacdes Si-O, e pode ser devida a presenca da caulinita ou
do quartzo. Assim como discutido nos resultados de DRX, o desaparecimento desta
banda nas pastas também sugere a dissolucao parcial do quartzo ou total da caulinita
para a formacao dos produtos de geopolimerizagao.

A aproximadamente 3100 cm, é possivel observar modificacdes das bandas
atribuidas a goetita, ao se comparar o |IOT e as MAA’s com diferentes adi¢des de silica
ativa. Conforme discutido anteriormente nos resultados de DRX, estas modificacbes
podem estar relacionadas com uma possivel dissolucdo parcial desta fase para
formacéo de produtos de hidratacéo.

Nota-se também uma movimentagédo da banda a 1015 cm presente no 10T,
associada ao alongamento das ligacdes Si-O. Nas MAA's, essas bandas se deslocam
para aproximadamente 980 cm™. Azevedo et al., (2018) produziram geopolimeros de
metacaulim e ceramica vermelha. Nos precursores, encontraram bandas a 1080 cm-
!, que foram também associadas ao alongamento das ligagGes Si-O. Nos
geopolimeros de metacaulim, foi notado o deslocamento desta banda para
aproximadamente 1000 cmt. Segundo os autores, este deslocamento foi provocado
pela substituicho de atomos de silicio por atomos de aluminio na estrutura
geopolimérica, que formam as estruturas Al-O-Si. Palomo et al., (2007) estudaram a
formacao de géis durante a hidratacdo alcalina, e mostraram que as bandas dos géis
N-A-S-H geralmente s&o encontradas em comprimentos de onda que variam de 980
a 1000 cm, onde a posicdo exata destas bandas depende da relacdo Al/Si do gel
formado. Assim, neste trabalho, tanto as movimentacdes destas bandas quanto o
aumento do teor de amorfo nos resultados de DRX, sugerem a formagao do principal
produto de reacdo geopolimérica, o gel N-A-S-H.

A Figura 21 apresenta o FTIR dos 4 tracos na regido de 600 a 1800 cm™.
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Figura 21 - FTIR das MAA's de 600 a 1800cm-!

De acordo com Criado et al., (2007), a banda a 732 cm™ esta associada a
presenca da sodalita e pode ser notada nas espectroscopias de todos os tracos. A
intensidade desta banda do traco IOT1.5 é visivelmente maior que as dos demais

tracos, 0 que esta de acordo com o observado nos quantitativos de DRX.
5.3 Caracterizacéo fisica das MAA’s

Os volumes dos corpos de prova aos 5 e 28 dias séo apresentados na Figura
22. E possivel observar que, exceto para 2,25% de adicdo de silica ativa, todos os
corpos de prova sofreram reducgéo de volume de 5 para 28 dias.

Nota-se ainda que nos tragos com adi¢céo, o volume diminui & medida que se
aumenta a porcentagem de silica ativa adicionada, tanto aos 5 quanto aos 28 dias.
Ma e Ye (2014), ao estudar a retracdo de pastas geopoliméricas de metacaulim,
observaram que a retracdo por secagem das pastas com maior teor de sodio e silica
for maior que das demais, visto que o processo de retracdo autdégena dos

geopolimeros ndo é causado apenas pelo processo de auto dessecacao observado
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em pastas de cimento Portland, mas também pela reorganizacdo continua e

polimerizacdo da estrutura do N-A-S-H.
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Figura 22 - Volumes das MAA's aos 5 e 28 dias

A densidade aparente dos corpos de prova aos 5 e 28 dias € apresentada na
Figura 23. Aos 5 e 28 dias, nota-se que a densidade diminui com o aumento da adi¢ao
de silica ativa, exceto para o traco I0T1.5, que apresentou densidade em torno de 5%
menor que a média. A diminuicdo da densidade com o aumento do teor de adicdo de
silica ativa provavelmente esta relacionada ao aumento da propor¢cao de SF em
relacdo ao I0OT. Enquanto o IOT possui massa especifica em torno de 3,37 a 4,48
g/cms3, a silica ativa comumente possui massa especifica de 2,0 a 2,2 g/cm?3 (FONTES
et al., 2019; TECNOSIL, 2020; VASKE et al., 2008).

Nota-se ainda que a densidade aparente é maior para todos os tracos aos 28
dias quando comparados aos 5 dias. Segundo Duxson et al., (2005), a transformacéo
do precursor liquido em um gel sélido e os mecanismos de densificagdo sdo uns dos
elementos mais criticos da geopolimerizagdo, que afetardo a nanoestrutura,
porosidade e propriedades das matrizes produzidas. Neste trabalho, acredita-se que
a diminuicdo dos volumes de 5 para 28 dias e 0 aumento da densidade estejam
relacionados a reorganizacéo e densificacdo da estrutura na formacao dos produtos

de geopolimerizagéo.
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Figura 23 - Densidade Aparente das MAA's aos 5 e 28 dias

A densidade aparente dos corpos de prova variou entre 1,93 e 2,18 g/cm3. Fan
et al., (2018) produziram geopolimeros de cinzas volantes e encontraram densidades
aparentes entre 1,91 e 2,05 g/cms3. Defaveri et al., (2019) produziram geopolimeros de
rejeito de minério de ferro com residuo de |a de vidro e encontraram densidades de
2,0 a 2,4 g/lcm3, valores proximos aos encontrados neste trabalho.

Nas andlises de variancia para densidade aparente aos 5 e 28 dias, o valor-P
menor que 0,05 e o F maior que o F critico, rejeitam a hipdtese nula e verificam
diferenca estaticamente significativa entre um ou mais grupos (APENDICE A). Assim,
os resultados indicam que a densidade aparente foi influenciada pela adi¢éo da silica

ativa.
5.4 Desempenho mecanico das MAA’s

A Figura 24 apresenta os resultados obtidos no ensaio de resisténcia a tragéo

na flexao para todos os tragos aos 5 e 28 dias de cura.
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Para todos os tracos, a resisténcia a tracao na flexdo é maior aos 5 dias que
aos 28 dias. Nota-se ainda, que para as duas maiores adicdes de silica ativa, a
diferenca de resisténcia entre as duas idades € menor.

A Figura 25 apresenta os resultados do ensaio de resisténcia a compressao
para todos os tracos aos 5 e 28 dias.
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Assim como para a resisténcia a tracdo, na resisténcia a compressao a maioria
dos tracos apresentou maiores valores aos 5 dias quando comparados aos 28 dias,
com excecao do traco IOT 2,25. Outros autores também relataram a queda de
resisténcia de geopolimeros ao longo do tempo. Ye et al., (2016), mostraram que a
queda da resisténcia a compressao em geopolimeros de lama vermelha estava
associada ao processo de despolimerizacao ou dissolucéo do aluminossilicato, devido
a uma baixa relagcdo SiO2/Al20s. Além disso, os processos de eflorescéncia e
carbonatacao também podem causar a degradacéo das matrizes ao longo do tempo,
diminuindo a resisténcia a compressdo. Ke et al., (2015) também produziram
geopolimeros de lama vermelha e registraram queda de resisténcia a compressao ao
longo do tempo, que foi associada a desidratagéo, eflorescéncia e carbonatacdo das
matrizes.

Em muitos trabalhos, os precursores s&o ativados por tratamentos
mecanoquimicos e/ou térmicos. Ke et al., (2015) produziram geopolimeros one part
baseados no tratamento térmico da lama vermelha. As misturas de lama vermelha e
Na20 foram aquecidas até 800°C em uma taxa de 5 °C/min e depois mantidas a 800
°C por uma hora. A maxima resisténcia & compresséo alcancada foi de cerca de 10
MPa aos 7 dias. Ye et al., (2016) produziram geopolimeros one part de lama vermelha

e silica ativa. O pré tratamento térmico da lama vermelha consistiu em sua calcinacao
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também a 800 °C por uma hora. As maiores resisténcias atingidas foram de
aproximadamente 30 MPa aos 28 dias. Neste trabalho, a maxima resisténcia a
compressédo atingida foi de aproximadamente 13 MPa aos 5 dias, sem a ativagao
térmica ou mecanoquimica dos precursores, sendo ainda assim possivel a aplicagéo
em alguns elementos construtivos, como blocos, pavers e tijolos.

Nas analises de variancia para resisténcia a tracdo na flexdo e compressao aos
5 e 28 dias, o valor-P menor que 0,05 e o F maior que o F critico, rejeitam a hipbtese
nula e verificam diferenca estaticamente significativa entre um ou mais grupos
(APENDICE B).

A fim de demonstrar quais grupos sao estatisticamente diferentes entre si, sdo
apresentados os resultados do método de Tukey para as resisténcias a tracdo e
compressdo aos 5 e 28 dias, onde as células sombreadas indicam diferenca
estatisticamente significante entre os grupos (APENDICE C).

Assim, de acordo com o método de Tukey, apenas sdo estatisticamente
semelhantes entre si os corpos de prova IOTO e I0OT1.5 quando testados para
resisténcia a compressdo aos 5 dias. Portanto, a analise de variancia indica que
somente a adi¢do de 1,5% de silica ativa aos 5 dias nao influenciou o comportamento
das matrizes quanto a resisténcia a compressao.

Confrontando os resultados de resisténcia a compressao e densidade aparente

aos 5 e 28 dias obteve-se as Figuras 26 e 27.
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Figura 26 - Resisténcia a compressao x densidade aparente (5 dias)
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Figura 27 - Resisténcia a compressao x densidade aparente (28 dias)

Nota-se que a densidade aparente segue a mesma tendéncia aos 5 e 28 dias.
Entretanto, ndo esta clara uma correlacdo direta entre resisténcia & compresséo e
densidade aparente.

De acordo com Rozek et al., (2019), a presenca de zeolitas afeta a densidade
e a porosidade aparente de matrizes geopoliméricas. Em geral, a densidade e a
porosidade sdo maiores em compdsitos que possuem zeodlitas quando comparadas
aos que nao possuem.

Defaveri et al., (2019), ao estudarem geopolimeros baseados em rejeito de

barragem de minério de ferro e residuo de Ia de vidro, notaram que as maiores
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resisténcias a compressao obtidas estavam associadas as maiores densidades
aparentes e ainda que, pequenas variacfes nas densidades estavam associadas a
grandes ganhos de resisténcia. Segundo Mehta e Siddique (2016), um arranjo de
particulas mais bem empacotado esta relacionado a densidade nominal e € um dos
principais fatores para o desenvolvimento de propriedades mecanicas. Bai e Colombo
(2018) estudaram geopolimeros de metacaulim e afirmam que o tamanho e morfologia
dos poros também é um fator que influencia na densidade do material. Segundo
Duxson et al., (2005), teoricamente, ligagbes Si-O-Si sao mais fortes que ligacdes Si-
Al-O e Al-O-Al, significando que a resisténcia dos gepolimeros deveria aumentar com
0 aumento da relacao Si/Al. Entretanto, isso nem sempre acontece, visto que existem
outros fatores podem afetar o comportamento mecanico.

Assim, nota-se que os valores de densidade aparente e resisténcia mecanica
estdo relacionados a fatores diversos como: os produtos de geopolimerizacao
formados, o arranjo de particulas, tamanho e morfologia de poros, relacéo Si/Al, entre
outros. Desta forma, os diferentes teores de substituicdo de IOT por SF podem ter
modificado um conjunto de fatores e o comportamento da matriz em geral, tornando-
se complexo estabelecer uma relacdo direta apenas entre a resisténcia a compressao
e a densidade aparente.

Confrontando resisténcia a compresséo, teor de sodalita e teor de amorfo aos

5 e 28 dias, obteve-se as Figuras 28 e 29.
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Figura 28 - Resisténcia a compresséo x teor de sodalita x teor de amorfo (5 dias)
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Figura 29 - Resisténcia a compressao x teor de sodalita x teor de amorfo (28 dias)

Nota-se que aos 5 dias, o teor de sodalita varia apenas entre aproximadamente
6 e 7% e o teor de amorfo entre 51 e 56%. Aos 28 dias, o teor de sodalita varia entre
aproximadamente 3,5 e 9% e o teor de amorfo varia entre 44 e 58%.

Aos 5 dias, os dois menores teores de sodalita correspondem aos tracos IOTO
e I0T5, que tiveram a menor e maior resisténcia a compressao, respectivamente. Aos
28 dias, os maiores teores de sodalita correspondem aos tracos IOT 1.5 e IOT 2.25,
que obtiveram resisténcias intermediarias. Aos 28 dias, o maior teor de amorfo
corresponde ao traco I0OTO, que obteve menor resisténcia a compressao. Entretanto,
o segundo maior teor de amorfo corresponde ao traco I0T5, que obteve a maior
resisténcia a compressdo. Assim, nas duas idades, ndo é possivel observar uma
correlacao clara entre a resisténcia a compressao e os teores de amorfo e sodalita.

Singh e Subramaniam (2016), ao estudarem quantitativamente o teor de amorfo
de cinzas volantes de baixo teor de calcio alcalinamente ativadas, notaram que ha
uma clara tendéncia de aumento da resisténcia a compressao com o aumento do teor
de amorfo. Segundo Rozek et al., (2019), o gel N-A-S-H pode ser considerado um
precursor de zedlitas. O gel amorfo contém muitas regides semi cristalinas, que atuam
como pontos de nucleagdo de zedlitas, formando assim cristalitos dentro das
particulas do N-A-S-H. Porém, enquanto o gel geopolimérico serve como um suporte
forte e duravel para as zedlitas, as zedlitas possuem maior area superficial especifica,
porosidade e capacidade de troca cationica.

Alguns autores relataram a queda de resisténcia a compressao com o aumento

do teor de sodalita das amostras (Defaveri, Santos, Carvalho, Peixoto, & Brigolini,
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2019) (Criado, Fernandez-Jiménez, de la Torre, Aranda, & Palomo, 2007). Entretanto,
segundo Provis e Deventer (2009) ainda ndo é possivel afirmar se a formacéo de
zedlitas € um fator causador de queda de resisténcia a compressao ou se um fator
mais especifico ou uma combinacdo de fatores causa tanto a formacéo de zedlitas

guanto a perda de resisténcia.
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6 CONCLUSOES

Os resultados de granulometria a laser do IOT moido por 30 minutos se
aproximaram dos resultados encontrados em outros trabalhos na literatura. A
comparacao de relacdes Si/Al deste com outros trabalhos mostrou a importancia da
caracterizacdo mineraldgica, que influencia a reatividade das particulas. Notou-se
ainda, através do MEV, que tanto o IOT quanto a SF possuiam particulas menores
aderidas as particulas maiores.

O volume dos corpos de prova com adicdo diminuiu com o aumento da
porcentagem de silica ativa adicionada, tanto aos 5 quanto aos 28 dias, 0 que pode
estar relacionado a maior retragéo das pastas.

A utilizagdo de um precursor ndo convencional e da metodologia one part sem
ativacdo térmica ou mecanoquimica deste precursor produziu matrizes com
resisténcia mecanica suficiente para aplicacdo em alguns campos do setor
construtivo, como producao de blocos intertravados, blocos, tijolos, etc.

A analise de variancia ANOVA para a resisténcia a compressao, mostrou que
adicoes de silica ativa de 1,5% néo influenciaram o comportamento das MAA’s aos 5
dias de cura. Em geral, as resisténcias a tracdo na flexdo e compressédo foram
menores aos 28 que aos 5 dias.

Os resultados de DRX e FTIR indicaram uma possivel dissolucéo parcial de fases
como a goetita e quartzo. Observou-se também, através destas técnicas, a dissolucao
total das fases caulinita e gibbsita, presentes no 10T, e a formacéao da zedlita sodalita
em todas as MAA’s.

Os resultados de FTIR e a quantificacdo do teor de amorfo pelo método de
Rietveld sugerem a formacao do gel N-A-S-H nas MAA’s tanto aos 5 quanto aos 28
dias de cura.

Por fim, os resultados obtidos demonstram possiveis aplicacbes de MAA’s de
rejeitos de minério de ferro com adicéo de silica ativa produzidos pelo método one

part sem ativagdo térmica ou mecanoquimica do precursor.
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APENDICE A — TABELAS ANOVA PARA DENSIDADE APARENTE

Tabela A.1 — ANOVA (Densidade Aparente aos 5 dias)

65

Grupo Contagem Soma Média Variancia
I0TO 3 6,319905037 2,106635012  0,000162
IOT1.5 3 5,804639561 1,934879854  9,03E-05
10T2.25 3 6,193868461 2,06462282 4,79E-05
I0T5 3 6,066192734 2,022064245  0,000297
ANOVA
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,048496996 3 0,016165665  108,2859 8,13E-07  4,066181
Dentro dos grupos 0,001194295 8 0,000149287
Total 0,049691291 11
Tabela A.2 - ANOVA (Densidade Aparente aos 28 dias)
Grupo Contagem Soma Média Variancia
I0TO 3 6,537740328 2,179246776 0,000195
IOT1.5 3 5,849726272 1,949908757 0,000779
10T2.25 3 6,205585609 2,068528536 0,001362
I0T5 3 6,094019802 2,031339934 0,000159
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,081611677 3 0,027203892 43,61236  2,65E-05 4,066181
Dentro dos grupos 0,004990125 8 0,000623766
Total 0,086601802 11




APENDICE B — TABELAS ANOVA PARA RESISTENCIA MECANICA

Tabela B.1 - ANOVA - Compresséo 5 dias

66

Grupo Contagem Soma Média Variancia
IOTO 4 15,71 3,93 0,04
I0T1.5 4 17,30 4,33 0,13
I0T2.25 4 10,14 2,54 0,03
I0T5 4 52,66 13,17 0,23
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 281,78 3 93,93 893,549 0,000000000000023 3,49
Dentro dos
grupos 1,26 12 0,11
Total 283,04 15
Tabela B.2 - ANOVA - Compresséao 28 dias
Grupo Contagem Soma Média Variancia
IOTO 4 9,7 2,425  0,004967
I0T1.5 4 15,12 3,78 0,100867
10T2.25 4 11,51 2,8775 0,004492
I0T5 4 33,34 8,335  0,005767
ANOVA
Fonte da variacdo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 88,31571875 3 29,4386 1014,322 0,000000000000011  3,49029
Dentro dos
grupos 0,348275 12 0,02902
Total 88,66399375 15
Tabela B.3 - ANOVA - Flexado 5 dias
Grupo Contagem Soma Média Variancia
I0TO 2 2,29541 1,14771 0,00029
I0T1.5 2 4,78277 2,39139 0,00025
I0T2.25 2 1,90991 0,95496 0,00663
I0T5 2 8,82333 4,41167 0,001
ANOVA
Fonte da variacéo SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 15,16551692 3 5,05517  2473,92 5,43954E-07 6,59138
Dentro dos
grupos 0,008173553 4 0,00204
Total 15,17369047 7




Tabela B.4 - ANOVA - Flexao 28 dias

67

Grupo Contagem Soma Média Variancia
IOTO 2 1,60118 0,80059 3,2E-05
I0T1.5 2 2,16105 1,08053 0,000564
I0T2.25 2 1,83313 0,91657 0,000619
IOT5 2 8,82333 4,41167 0,001003
ANOVA
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 18,23538853 3 6,07846 10960,16 2,7741E-08 6,59138
Dentro dos
grupos 0,002218384 4 0,00055
Total 18,23760691 7

APENDICE C — METODO TUKEY PARA RESISTENCIA MECANICA

Tabela C.1 - Método Tukey

Compressao — 5 dias

I0TO IOT1.5 I0T2.25 IOT5
I0TO 3,5E-01 2,8E-04 4,1E-13
IOT1.5 2,5E+00 2,5E-05 5,8E-13
10T2.25 8,6E+00 1,1E+01 1,2E-13
I0T5 5,7E+01 5,5E+01 6,6E+01
Compresséo — 28 dias
I0TO I0OT1.5 10T2.25 I0T5
I0TO 5,2E-07 1,3E-02 7,1E-14
IOT1.5 1,6E+01 3,8E-05 6,7E-13
10T2.25 5,3E+00 1,1E+01 1,4E-13
I0T5 6,9E+01 5,3E+01 6,4E+01
Tracdo — 5 dias
I0TO IOT1.5 I0T2.25 IOT5
I0TO 5,3E-05 4,3E-02 2,5E-10
IOT1.5 3,9E+01 2,7E-05 1,8E-06
10T2.25 6,0E+00 4,5E+01 4,4E-11
I0T5 1,0E+02 6,3E+01 1,1E+02
Tracdo — 28 dias
10TO IOT1.5 10T2.25 I0T5
I0TO 1,0E-03 2,7E-02 9,2E-14
IOT1.5 1,7E+01 7,7E-03 9,2E-14
10T2.25 7,0E+00  9,8E+00 9,2E-14
I0T5 2,2E+02  2,0E+02 2,0E+02







