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Resisténcia e mineralogia de rejeito de mineracio de ferro estabilizado
com ligante alcali-ativado oriundo de cinza de bagac¢o de cana-de-

acucar e cal de casca de ovo

William Mateus Kubiaki Levandoski!, Suéllen Tonatto Ferrazzo?, Eduardo Pavan Korf>

Resumo. A valorizacao dos rejeitos da mineragao pode ocorrer por meio da sua estabilizacdo com
adicao de agentes cimentantes, como o cimento Portland, cuja produgdao demanda elevado consumo
de recursos naturais e eletricidade e emite gés de efeito estufa. Neste contexto, ligantes oriundos da
ativagdo alcalina de residuos industriais mostram-se uma alternativa promissora ao cimento Portland.
O presente estudo avaliou a estabilizacdo de rejeito da mineracdo de ferro (RMF) com um ligante
alcali-ativado (LAA) de cinza de bagago de cana-de-agtcar e cal de casca de ovo. Um planejamento
experimental foi realizado para analisar a resisténcia a compressao simples (RCS) de misturas RMF-
LAA, considerando distintos teores de ligante e umidade inicial, peso especifico, temperatura e tempo
de cura. Os resultados de RCS foram correlacionados com o indice porosidade/teor volumétrico de
ligante (/Biv). A mineralogia de misturas de interesse também foi investigada. A RCS de RMF-LAA
¢ influenciada significativamente por todos os fatores avaliados, principalmente por teor de ligante e
peso especifico. Uma resisténcia de 6,59 MPa foi atingida em 28 dias de cura a 40°C. O indice
1/Biv**® mostrou-se um pardmetro adequado para avaliar a estabilizagio do RMF, em que, reduzindo
a porosidade e aumentando o teor do cimento, aumenta-se a resisténcia das misturas RMF-LAA. Em
relagdo a mineralogia do material estabilizado apresentou tobermorita, indicando a formagado de gel

cimentante.

Palavras-chave: Residuos de mineragdo e de agroindustrias; Ativagdo alcalina; Resisténcia e

mineralogia; Indice porosidade/ligante.

Abstract. The valorization of mining tailings may be achieved through stabilization with the addition

of cementing agents, such as Portland cement, whose production implies high consumption of natural
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resources and electricity and emits greenhouse gases. In this context, alkali-activated binders from
alkali-activation of industrial waste are a promising alternative. The present study evaluated the
stabilization of iron ore tailing (I0T) with an alkali-activated binder (AAB) from sugar cane bagasse
ash and eggshell lime. An experimental design was carried to analyze the unconfined compressive
strength (UCS) of IOT-AAB mixtures, considering distinct binder and initial moisture contents, dry
unit weight, temperature and curing time. The UCS results were correlated to the porosity/volumetric
binder content index (n/Bi,). The mineralogy of selected mixtures was also investigated. The UCS of
1O0T-AAB is significantly influenced by all evaluated factors, mainly by binder content and dry unit
weight. A strength of 6.59 MPa was achieved after 28 days of curing at 40°C. The n/Biv"*® index
proved to be an adequate parameter to evaluate the stabilization of RMF, in which, by reducing the
porosity and increasing the cement content, the strength of the RMF-LAA mixtures is increased. The

mineralogy of the stabilized material showed tobermorite, indicating the formation of cementing gel.

Keywords: Mining and agro-industrial wastes; Alkali-activation; Strength and mineralogy;

porosity/binder index.

1. INTRODUCAO

As reservas mundiais de minério de ferro sdo da ordem de 170 bilhdes de toneladas. Das 2,4
bilhdes de toneladas do minério processadas em 2019, 36,7% correspondem ao maior produtor
mundial, Australia, seguido do Brasil com cerca de 18,9% da producao (DE JESUS; JOAQUIM,
2020). Todavia, as atividades do setor de mineracdo geram inumeros impactos negativos.
Rompimentos de barragens de mineragao sao eventos de baixa frequéncia, mas geram impactos de
elevada magnitude e de complexa mensuracdo, como observado em Mariana e Brumadinho (DO
CARMO et al, 2017; FREITAS; DA SILVA, 2019). Além disso, o beneficiamento e o transporte
dos minerais compreendem atividades que geram gases do efeito estufa (GAN; GRIFFIN, 2018;
HAQUE; NORGATE, 2015; KATTA; DAVIS; KUMAR, 2020) e grande volume de rejeitos. Estima-
se que 632 milhdes de toneladas de rejeitos de mineracao de ferro sdo geradas anualmente na Australia
(KURANCHIE et al., 2015). No Brasil em 2014, cerca de 275,5 milhdes de toneladas do rejeito foram

utilizadas como material de aterro e armazenadas em barragens (DAUCE et al., 2018).

Entre os meios de valorizar os rejeitos de mineragdo e reduzir os riscos associados ao seu
armazenamento, tem-se a estabilizacdo quimica destes residuos pela adicao de agentes cimentantes

(OBENAUS-EMLER; FALAH; ILLIKAINEN, 2020). O cimento Portland j4 foi aplicado em rejeitos



de mineracgdo ricos em sulfetos e de ouro, onde promoveu melhorias das propriedades mecanicas
(CONSOLI et al., 2018; GORAKHKI; BAREITHER, 2017; OUELLET et al., 2007), imobilizagao
de metais pesados (MISRA; YANG; MEHTA, 1996) e neutraliza¢ao acida (KEFENI; MSAGATI;
MAMBA, 2017). Contudo, a producdo do cimento tradicional demanda intenso consumo energético
e recursos naturais, emitindo expressiva carga de poluente atmosférico (OBENAUS-EMLER;
FALAH; ILLIKAINEN, 2020). Estima-se que a produ¢@o de 1 t de cimento Portland demanda 1,5 t
de matérias primas (70% calcario) e gera 0,94 t de COz, o que corresponde a 7% das emissodes de gas

de efeito estufa (STAFFORD et al., 2016).

Como alternativa ao cimento Portland, residuos ricos em aluminossilicatos estio sendo
utilizados como precursores para producdo de ligantes alcali-ativados (ou cimentos alcalinos)
(KRIVENKO, 2017). A técnica de ativacdo alcalina corresponde a reacdo entre uma fonte de
aluminossilicatos em condi¢des alcalinas (presenca de ativador alcalino) (PROVIS, 2018), resultando
na formacgado de géis C-A-S-H (aluminossilicato de célcio hidratado) ou N-A-S-H (aluminossilicato
de soédio hidratado) (GARCIA-LODEIRO; PALOMO; FERNANDEZ-JIMENEZ, 2015). Os
subprodutos industriais mais explorados sao metacaulim, escoria de alto forno, escoria de ago e cinzas
volantes (GARCIA-LODEIRO; PALOMO; FERNANDEZ-JIMENEZ, 2015; MANJUNATH et al.,
2019; MOBILI et al., 2020; SARGENT, 2015). Outras fontes de aluminossilicatos como, por
exemplo, rejeitos de mineracdo (OBENAUS-EMLER; FALAH; ILLIKAINEN, 2020), p6 ceramico
(CAICEDO, 2020) e residuo de vidro (ACOSTA, 2021; CONSOLI et al., 2021; CRISTELO et al.,

2021) também vém sendo utilizados para producao de cimentos alcalinos.

Outros potenciais materiais para alcali-ativagdo sdo a cinza do bagago de cana-de-agucar e a
cal de casca de ovo. O Brasil € o maior produtor mundial de cana-de-agucar, com producao estimada
de 654 milhdes de toneladas em 2020 (CONAB, 2020). Considerando que 1 t de cana-de-agticar
processada (produgdo de acticar e etanol) gera 300 kg de bagaco (LYRA et al.,, 2021), e que a queima
(geracdo de energia elétrica) de 1 t desse subproduto resulte em 24kg de cinza (MORETTI et al,
2016; CONAB, 2020), pode-se inferir uma geragao de 4,7 milhdes de toneladas do residuo no pais.
Essa cinza ¢ considerada um material pozolanico, apresentando teores de 0xidos de silica, aluminio

e ferro superiores a 70% (SULTANA; RAHMAN, 2013; BERENGUER et al., 2020).

A casca de ovo ¢ um residuo oriundo do consumo doméstico e industrial de ovos de galinha.
Cerca de 65,5 milhdes de toneladas de ovos sdo produzidos anualmente no mundo, sendo 45%
produzido pela China, enquanto que, o Brasil ¢ responsavel por 3,4% da produ¢do mundial
(VANDEGINSTE, 2021). Considerando que a casca de ovo representa 11% da massa total do ovo
(FENG et al., 2014), pode-se inferir uma produg¢do mundial na ordem de 7,2 milhdes de toneladas

desse residuo anualmente. A casca de ovo corresponde a uma rica fonte de carbonato de calcio



(CaCO0:s) e sua reciclagem, por meio da calcinagdo, resulta em uma cal de casca de ovo (CaOH>)
(SALDANHA et al., 2021). Esta cal foi utilizada recentemente em ligante alcali-ativado para

melhoria do comportamento mecanico de um solo arenoso (ACOSTA, 2021).

Dentre os distintos campos de aplicagdo, a ativagdo alcalina vem sendo explorada como uma
metodologia promissora para estabilizacdo de rejeitos e fixagdo de metais pesados. Estudos na
literatura demonstram que o uso da técnica em rejeito de mineragao de ouro resultou em imobilizagao
eficiente de metais pesados sob periodos de cura prolongada, em temperatura ambiente
(KIVENTERA et al., 2018). O trabalho de Obenaus-Emler, Falah e Illikainen (2020) avaliou rejeitos
da mineragdo de cobre, niquel, zinco, platina e ferro como materiais precursores, tendo evidenciado
a influéncia positiva de maiores periodos de cura e temperatura na resisténcia dos materiais
produzidos. Ainda, um ligante alcali-ativado de cinza de bagaco de cana-de-agtcar e cal de carbureto
demonstrou-se eficiente para estabilizar rejeito de bauxita e de minera¢do de ouro, em termos de
comportamento mecanico (BRUSCHI et al., 2021; DOS SANTOS, 2021) e imobilizacdo de metais
(DOS SANTOS, 2021).

De fato, ha estudo acerca do rejeito de mineragdo de ferro como material precursor para
ativagdo alcalina e aplicagdo in situ. Contudo, identifica-se que a estabilizacdo desse rejeito com
cimentos alcalinos representa um campo de pesquisa ainda a ser explorado. A literatura demonstra
que ainda existem muitas questdes a serem investigadas, sendo que a principal delas ¢ a necessidade
de explorar como pode-se potencializar esta estabilizacdo, identificando os fatores que influenciam o
desempenho mecanico do material produzido, aliada a utilizagdo de distintos cimentos alcalinos.
Contribuindo para o avango nessa lacuna do conhecimento, esta pesquisa avaliou a estabilizacdo de
rejeito de mineracao de ferro com um ligante alcali-ativado oriundo de cinza de bagago de cana-de-

agucar ¢ cal de casca de ovo.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados nesta pesquisa e respectivas abreviagdes foram: rejeito de mineragao
de ferro (RMF); cinza de bagago de cana-de-agucar (CBCA); cal de casca de ovo hidratada (CCOH)
e hidroxido de so6dio (NaOH). O RMF foi fornecido por uma industria da mineragdo de ferro,
localizada no estado de Minas Gerais (MG) - Brasil. A CBCA foi fornecida por uma industria de
processamento de subprodutos de cana-de-acucar, localizada no noroeste do estado do Rio Grande
do Sul (RS) Brasil. O RMF foi submetido a secagem (50°C por 48h) e CBCA, a secagem ¢ (50°C por
48h) peneiramento (peneira de malha 200, abertura 75um).



A CCOH foi produzida em laboratério, a partir de cascas de ovos coletadas em uma padaria,
no municipio de Erechim (RS) - Brasil. A produ¢do da cal compreendeu os processos de: lavagem
(1), secagem (50°C por 12h) (ii), trituracdo em moinho (iii) e calcinagdo das cascas em forno mufla
(1050°C por 6h) (iv); hidratagdo da cal em agua destilada por 48h (v), e peneiramento da CCOH
(peneira de malha 200, abertura 75um) (vi). NaOH foi adquirido de uma empresa comercial de

reagentes quimicos, localizada no municipio de Chapeco, estado de Santa Catarina (SC) - Brasil.

Desenvolvido em estudo do grupo de pesquisa, o ligante alcali-ativado (LAA) ¢ composto por
uma relacdio CBCA/CCOH de 80/20, com concentra¢do molar de solucao ativadora (NaOH) de 1M
e respectiva concentragdo de alcalis (Na2O) de 2,61%. Esta dosagem foi utilizada na estabilizacdo do
RMF, avaliada mediante ensaio de resisténcia a compressao simples e avaliagdo mineralogica de

misturas RMF-LAA.

2.2 CARACTERIZACAO

As caracteristicas dos materiais (Tabelas 1-3, e Figuras 1-2) foram avaliadas pela
determinagdo de: massa especifica das particulas [NBR 6458 (ABNT, 2017); NBR 16605 (ABNT,
2017)]; area superficial especifica (método Brunauer-Emmett-Teller - BET); limites de Atterberg
[NBR 6459 (ABNT, 2017); NBR 7180 (ABNT, 2016)]; distribuicdo granulométrica [NBR 7181
(ABNT, 2018); granulometria a laser], ¢ composi¢cdo quimica (espectrometria de fluorescéncia de
raios-X, FRX) e mineralogica (difragdo de raios-X, DRX). O RMF e a CBCA foram avaliados quanto
a classificagdo de residuo, conforme a NBR 10004 (ABNT, 2004) e determina¢do de metais pela

técnica de espectrometria de emissdo atobmica com plasma indutivamente acoplado (ICP-AES).

A distribui¢do granulométrica da CBCA e da CCOH foi determinada por meio da técnica de
difracdo de raios laser, em um analisador de tamanho de particulas (marca Cilas, modelo 1064). A
area superficial especifica da CBCA e da CCOH foram mensuradas pelo método de BET, usando o

equipamento QuantaChrome (modelo NOVA 1200e).

A FRX foi usada em amostras fundidas (para elementos maiores) e amostras prensadas (para
elementos menores), na calibragdo de padrdes de rochas tabelados, utilizando um espectrometro de
fluorescéncia de raios-X equipado com tubo de Rh (marca Malvern Panalytical, modelo Zetium). A
perda ao fogo (PF) foi realizada a 1020 °C por 2h. As andlises de DRX foram realizadas em um
difratometro de raios-X [marca Siemens - BRUKER AXS, modelo D-5000 (6-20)] equipado com tubo
de anodo fixo de Cu (L = 1.5406 A), operando a 40 kV e 25 mA. As amostras em p6 foram analisadas
no intervalo angular de 2 a 72° 20 em passo de 0.05°/1s.

A quantificagdo de metais dos extratos lixiviados e solubilizados do RMF e da CBCA, por

ICP-AES, foram realizadas no espectrometro de emissdo atdmica com plasma indutivamente
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acoplado (ICPE - marca Shimadzu, modelo ICPE-9800), utilizando solu¢ao padrao multi elemento

ICP Certipur (marca Merck).

Tabela 1. Propriedades fisicas dos materiais.

Propriedade RMF CBCA CCOH
Limite de liquidez (%) 26 - -
Limite de plasticidade (%) * - -
Indice de plasticidade * Nao plastica  Nao plastica
Massa especifica real dos grios (g.cm™) 3,13 2,08 2,24
Area superficial especifica (m2.g™") - 125,15 4,18
Areia grossa (%) — 0,6 <d <2 mm 0 0 0
Areia média (%) — 0,2 <d < 0,6 mm 0 0 0
Areia fina (%) — 0,06 <d < 0,2 mm 48,95 8,88 0
Silte (%) — 0,002 < d < 0,06 mm 30,72 90,13 93,01
Argila (%) — d < 0,002 mm 20,33 0,99 6,99

Fig. 1. Curvas de distribui¢do granulométrica do RMF, CBCA ¢ CCOH.
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O RMF ¢ composto principalmente por 0xidos de ferro (49,3%), silicio (35,1%) e aluminio
(8,48%) (Tabela 2). A CBCA ¢ composta principalmente por 6xidos de silicio (60,65%), ferro
(13,83%) e aluminio (5,76%) (BRUSCHI et al, 2021), mostrando-se boas fontes de
aluminossilicatos. A CCOH corresponde a uma rica fonte de calcio, equivalente a 72,9% de CaO
(CONSOLI et al., 2020). A mineralogia do RMF ¢ composta por caulinita (Al2Si205(OH)4), goethita
(Fe’*O(OH)), quartzo (SiO) e hematita (Fe,Os) (Figura 2). J4 a CBCA apresenta fases cristalinas e
amorfas, com presenca de quartzo e hematita (BRUSCHI et al., 2021). A composi¢ao mineralogica

da CCOH compreende portlandita (Ca(OH)>) e calcita (CaCO3) (CONSOLI ef al., 2020).

Tabela 2. Composi¢do quimica dos materiais (%).

Oxidos SiO,  ALO; Fe;O3 MnO MgO CaO Na,O KO TiO, P,Os  Perdaao fogo
RMF 35,1 8,48 49,3 1,29 0,20 0,07 - 0,06 0,32 0,31 4,61
CBCA 60,65 5,76 13,87 0,45 1,97 1,40 0,22 290 4,14 1,26 7,38




CCOH 0,12 0,13 0,15 - 1,17 72,9 - - - - 25,14

Fig. 2. Difratograma do RMF.
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A Tabela 3 apresenta os resultados da caracterizacdo ambiental de RMF e CBCA. O RMF nao
apresentou lixiviacdo de metais, e solubilizou aluminio, ferro e s6dio em concentragdes inferiores ao
limite maximo estabelecido pelo anexo G da NBR 10004 (ABNT,2004), classificando-se assim, como
um Residuo ndo perigoso — inerte classe IIA. Ja o extrato lixiviado oriundo da CBCA apresentou
mercurio (Hg) em concentragdo acima do limite estabelecido pelo anexo F da NBR 10004 (ABNT,
2004), classificando-o como um Residuo perigoso — classe I (DOS SANTOS, 2021).

Tabela 3. Composicdo quimica dos extratos lixiviados e solubilizados de RMF ¢ CBCA.

Extrato lixiviado Extrato solubilizado
Concentragao . Concentragao L
Elemento (mg.L'l§ Lmzte (mgF'L_l) Elemento (mg.L'];; L1rr[1ite (mgC.IL'l)

RMF CBCA fexo RMF CBCA fexo

Ag * 0,12 5 Ag * 0,12 0,05
As * 0,13 1 Al 0,05 422 0,2
Ba * 0,66 70 As * 0,09 0,01
Cd * 0,03 0,5 Ba * * 0,7
Cr * 0,13 5 Cd * 0,023 0,005
Hg * 0,14 0,1 Cr * 0,09 0,05

Pb * 0,22 1 Cu * 0,12 2

Se * 0,67 1 Fe 0,28 0,71 0,3
Hg * 0,10 0,001

Mn * * 0,1

Na 2,62 11,85 200

Pb * 0,17 0,01

Se * 0,39 0,01

Zn * 0,02 5
Cl * 6,29 250
Surfactantes * * 0,5
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* Nao detectado.

2.3 MOLDAGEM E CURA DOS CORPOS DE PROVA

Para estabilizagdo do RMF, foram avaliadas as razdes RMF/LAA de 85/15 e 75/25, com base
em estudos anteriores referente a estabilizacdo de solos argilosos e arenosos com ligantes alcali-
ativados (ABDELDJOUAD et al., 2019; BRUSCHI et al., 2021; CONSOLI et al., 2021; GHADIR;
RANJBAR, 2018; POURAKBAR et al, 2017; RIOS et al., 2017; SAMUEL; PUPPALA;
RADOVIC, 2020). Os resultados do ensaio de compactacdo de Proctor, com energia modificada
(ASTM, 2012) estao apresentados na Figura 3 para RMF e para as misturas RMF-LAA.

Fig. 3. Ensaio de compactag@o das misturas RMF + LAA e pontos de moldagem.
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Visando explorar uma faixa de porosidades e considerando as limitagdes associadas aos
resultados de Proctor da mistura com 25% de LAA, ou seja, o peso especifico aparente seco maximo
alcangado nesta mistura, os pesos especificos secos (yp) foram definidos como 13,3 kN.m>e 15,3
kN.m™, como mostrado na Figura 3. Da mesma forma, para explorar a influéncia do teor de umidade
inicial das misturas (w), foram definidos pontos no ramo seco e ramo umido (Figura 3): 14,6%
(correspondente a um ponto abaixo do teor de umidade 6timo da mistura com 15% de LAA) e 22,8%

(correspondente a um ponto acima do teor de umidade 6timo da mistura com 25% de LAA).

A moldagem dos corpos de provas seguiu os procedimentos de subcompactagdo: material
compactado estaticamente em trés camadas em um corpo de prova cilindrico (50 mm de didmetro e

100 mm de altura) para cada peso especifico seco alvo. Apos a moldagem, os corpos de provas foram
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removidos dos moldes cilindricos e tiveram seus pesos, diametros e alturas medidos com precisao de
0,01g e 0,1 mm, correspondentemente. Na sequéncia, foram inseridos em saco hermético, e mantidos
em temperatura (23+2°C) e umidade relativa (95%=2%) controladas (ASTM, 2019), durante o
periodo de cura. Restando 24h para o término da cura, os corpos de provas foram imersos em agua
para reduzir os efeitos de suc¢ao, conforme proposto por Consoli, Dalla Rosa e Saldanha (2011). O
ensaio de resisténcia a compressdo simples (RCS) seguiu a metodologia da NBR 12025 (ABNT,

2012) e foi realizado em uma prensa automatica de capacidade de 100 t (marca Engetotus).

2.4 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Para avaliagdo da RCS (variavel resposta) das misturas RMF-LAA, utilizou-se um
planejamento fatorial composito central com 5 fatores e pontos axiais face centrados (o=1). As
combinagdes foram realizadas em duplicata, com pontos fatoriais (64), axiais (20) e centrais (10),
resultando em 94 experimentos. Este planejamento permite avaliar a influéncia de fatores controlaveis
sob a variavel resposta, bem como modelar matematicamente uma superficie de resposta e identificar

a existéncia de ndo-linearidade (MONTGOMERY, 2017).

Foram avaliados os seguintes fatores controlaveis: tempo de cura (A); teor de ligante (B); peso
especifico (C); teor de umidade inicial (D) e temperatura de cura (E). Os periodos de cura de 7 e 28
dias foram adotados a fim de se avaliar o comportamento mecanico ao longo do tempo. Os teores de
LAA, bem como os valores de estudo para teor de umidade inicial e peso especifico foram escolhidos
a partir dos ensaios de compactacdo. As temperaturas de cura de 23°C e 40°C foram adotadas
considerando: a primeira como a temperatura ambiente, e a segunda, como sendo a temperatura média
maxima atingida no Rio Grande do Sul (SEPLAG, 2021). Os fatores e respectivos niveis codificados

estdo representados na Tabela 4.

Tabela 4. Fatores controlaveis e niveis do planejamento experimental.

Nivel inferior ~ Ponto central ~ Nivel superior

Fatores controlaveis Simbolo
-1 0 +1
Tempo de cura (dias) A 7 17,5 28
Teor de ligante (%) B 15 20 25
Peso especifico (kN.m™) C 13,3 14,3 15,3
Teor de umidade inicial (%) D 14,6 18,7 22,8
Temperatura de cura (°C) E 23 31,5 40

2.5 INDICE POROSIDADE/TEOR DE LIGANTE (1/B:)

Os resultados de RCS foram expressos em func¢do do indice de porosidade/teor volumétrico
de ligante proposto por Consoli (2018) e definido pelas Equagdes 1 e 2. A porosidade () € uma

funcdo do peso especifico aparente seco (y«) € dos contetidos de rejeito de minério de ferro (RMF),
12



cinza de bagaco de cana-de-acticar (CBCA) e cal de casca de ovo hidratada (CCOH). Cada um desses
materiais tem uma massa especifica (ysrmr, yScaca, ySccod, respectivamente), necessaria para
determinagdo da porosidade (Equacao 1). O teor volumétrico de ligante (B;) ¢ resultante da divisao

entre o volume ocupado pela CBCA e CCOH e o volume total da amostra (Equagao 2).

RMF CBCA CCOH
Ya 100, 100, “100 (1)
=

n = 100 — 100

Mcpea + Mccon

— Vepca + Vecon _ Ysceea  Vsccon @
Bw = v B v

2.6 AVALIACAO MINERALOGICA

A composi¢ao mineraldégica das misturas com melhor comportamento mecanico, para as
diferentes temperaturas e tempos de cura, foi avaliada por meio da técnica de DRX. Apds o ensaio de
RCS, realizou-se a extracdo de amostras dos corpos de prova e subsequente processo de paralisagao
das reagdes quimicas, conforme metodologia proposta por Caicedo (2020). Amostras de dimensdes
1 cm por 1 cm foram imersas em acetona (48h) e secas em estufa (40°C, 24h) e posteriormente

acondicionadas em saco hermético até o momento da analise.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 RESISTENCIA A COMPRESSAO SIMPLES

Nos resultados médios de RCS para RMF-LAA (Figura 4) nota-se que, maiores teores de
ligante e de umidade inicial, peso especifico e, tempo e temperatura de cura resultaram em maiores
resisténcias. De forma geral, os tratamentos RMF-LAA de 7 dias a 40°C apresentaram resisténcias
médias superiores aos 7 dias a 23°C, bem como semelhantes/superiores aos 28 dias a 23°C. O melhor
tratamento de RMF-LAA (25% LAA, 22,8% w e 15,3kN.m™ y,) atingiu uma RCS média de 6,59
MPa em 28 dias a 40°C, representando um acréscimo de 48% comparado a de 7 dias a 23°C (3,14

MPa).

Na Figura 5 sdo apresentados os resultados da avaliagdo da significancia dos fatores
controlaveis, e as interacdes entre eles. Nota-se que a RCS de RMF-LAA ¢ influenciada
significativamente por todos os fatores controlaveis do sistema e por uma série de interagdes de
segunda ordem (valor p <0,05). Teor de ligante (B) e peso especifico aparente seco (C) sdo os fatores
que exercem influéncia de maior magnitude sob a RCS, seguidos pela temperatura de cura (E), tempo

de cura (A) e teor de umidade inicial (D).

13



Fig. 4. Resultados médios de RCS para misturas RMF-LAA (a) a 23°C e (b) a 40°C.
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Fig. 5. Grafico de Pareto para RCS de misturas RMF-LAA.
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No grafico dos efeitos principais (Figura 6) verifica-se que todos os fatores controlaveis
influenciam significativamente de forma positiva sobre a RCS das misturas RMF-LAA, ou seja, o
aumento do nivel do fator resulta na maximizacao da resisténcia, corroborando estatisticamente o
comportamento observado nas RCS médias (Figura 4). Além disso, considerando a influéncia dos
fatores de segunda ordem (Figura 5) e, conforme Figura 6, nota-se que, com exce¢dao do fator

temperatura de cura, todos fatores exercem influéncia linear sob a RCS.

Fig. 6. Efeitos principais sob a RCS de RMF-LAA.
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O fator tempo de cura (A) influéncia de forma positiva na RCS das misturas RMF-LAA, em
que produtos cimentantes continuam a se formar, ao longo do tempo, contribuindo para ganhos de
resisténcia. Para o tratamento de RMF-LAA com melhor comportamento mecanico (25% LAA,
22,8% w e 15,3 kN.m™ y,), a variacdo de 7 para 28 dias resultou no incremento de resisténcia média
de 19% a 23°C e 18% a 40°C. Resultados similares foram também observados em trabalhos de
estabilizacdo de solos com distintos ligantes alcali-ativados (BRUSCHI et al., 2021; CAICEDO,
2020; DOS SANTOS, 2021).

O aumento do teor de ligante (B) nas misturas RMF-LAA promoveu a precipitacao de maior
quantidade de produtos cimentantes, contribuindo diretamente para a maximizagdo da RCS. Neste
sistema, o desenvolvimento das reagdes cimentantes sdo intensificadas, permitindo presumir que
devido ao processo de ativacdo alcalina, o teor de ligante exerce maior influéncia quando comparado
ao peso especifico aparente seco (Figura 6). Tal observagao ¢ corroborada por resultados de trabalhos
em estabilizacdo de rejeitos de mineragao com uso de ligantes alcali-ativados (BRUSCHI et al., 2021;
DOS SANTOS, 2021).

Maior peso especifico aparente seco (C) promoveu maiores pontos de contato entre as
particulas das misturas RMF-LAA, em fun¢do da menor porosidade, potencializando uma maior
mobilizagdo de atrito e intertravamento, contribuindo assim, para o aumento de resisténcia.
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Em sistemas alcali-ativados, como o RMF-LAA, o teor de umidade inicial (D) atua como um
meio para que ocorra as reagdes de polimerizacao por condensacgdo, sendo necessaria uma quantidade
de 4gua minima para a formagao dos produtos cimentantes, variando de acordo com os precursores €
ativadores utilizados (DUXSON et al., 2007; PROVIS; VAN DEVENTER, 2014). Neste trabalho, a
cinza de bagago de cana-agucar ¢ um material que apresenta elevada area superficial especifica
(Tabela 1), permitindo inferir que possui elevada capacidade de absor¢do de 4gua. Assim, a variacao
do teor de umidade inicial de 14,6% para 22,8% foi um fator importante para o processo de ativagao

alcalina no sistema RMF-LAA.

O aumento de temperatura de cura (E), de 23°C para 40°C, atuou como um agente catalisador
da reagao de dissolugao dos aluminossilicatos, acelerando a formacao de géis cimentantes e
possibilitando obter maiores resisténcias, em um menor periodo de tempo. Singh e Subramaniam
(2018) relatam resultados semelhantes, em que o aumento na taxa do processo de dissolucao ¢
verificado com o aumento da temperatura de cura (de 25°C para 40°C), ocasionando o aumento na

formagdo de géis cimentantes, e consequentemente em ganho de resisténcia.

3.2 RELACAO COM O INDICE POROSIDADE/TEOR DE LIGANTE (#/B)

A metodologia de dosagem racional por meio do indice porosidade/teor volumétrico de ligante
(n/Biv) foi validada para os resultados de RCS das misturas RAF-LAA. Para compatibilizar as taxas
de mudanca na resisténcia com a porosidade e inverso do teor de ligante, um expoente de 0,28 foi
aplicado ao parametro Biy. Este expoente foi escolhido por possibilitar o melhor ajuste aos resultados
de RCS, indo ao encontro de estudos de estabilizacdo de rejeitos de mineracdo com ligantes alcali-

ativados (BRUSCHI et al., 2021; DOS SANTOS, 2021).

Na Figura 7 nota-se que a reducdo da rela¢do entre a porosidade e o teor de ligante conduz a

maiores resisténcias. Assim, por meio do indice 1/Bi,*?

,pode-se optar pela solucao mais adequada
para atingir resisténcias de interesse: reduzindo a porosidade (aumento da compactagdo da mistura)
ou aumentando o teor de ligante para estabilizagdo de RMF. Observa-se também, que ¢ possivel
alcancar RCS aos 7 dias-40°C superiores aos 28 dias-23°C, o que demonstra ser uma alternativa
interessante sob ponto de vista pratico, pois reduz o periodo de tempo para atingir uma resisténcia

alvo.

As relagdes entre os dados experimentais e o indice 1/Biy apresentaram bons coeficientes de
determinagdo (R?), variando de 0,86 a 0,95. Estes coeficientes sugerem a viabilidade do indice para
a previsdo da RCS das misturas RMF-LAA avaliadas. As Equacdes 3-6 apresentam as relagdes
encontradas para RMF-LAA, em que os expoentes externos sdo iguais, € as constantes apresentam

valores distintos.
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Fig. 7. Relagio entre a RCS e 1/Bi,*? para RMF-LAA.
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Consoli ef al. (2019) propuseram que o comportamento mecanico de misturas solo-cimento
pode ser normalizado frente a diversos fatores pré-estabelecidos (e.g. temperatura e tempo de cura).
Assim, pode-se gerar uma correlagdo matematica Unica para previsao da RCS de RMF-LAA. A
Figura 8 apresenta a normalizag@o dos valores de RCS, a qual foi concebida por meio da divisdo dos
resultados por um valor fixo de resisténcia, n/Bi**=24,5, escolhido por ser um valor central comum
as quatro curvas (Figura 7). Obteve-se assim, uma relaco tinica entre a RCS normalizada e o 1/Bi,*®

para misturas RMF-LAA, independentemente da temperatura e do tempo de cura.
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Fig. 8. RCS normalizada para ambos tempos e temperaturas de cura de RMF-LAA.
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A RCS normalizada para RAF-LAA, cuja representacdo matematica ¢ dada pela Equagao 7,
apresentou um R? de 0,90, o que demonstra a possibilidade de normaliza¢io dos resultados de
resisténcia para os fatores temperatura e tempo de cura, bem como indica uma representatividade

satisfatoria para a previsdo da RCS das misturas RMF-LAA avaliadas.
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3.3 MINERALOGIA

Na Figura 9 sdo apresentados os difratogramas da mistura RMF-LAA com melhor
comportamento mecanico (25% LAA, 22,8% w e 15,3 kN.m™), nos distintos periodos de tempo (7 e
28 dias) e temperaturas de cura (23 e 40°C). As amostras apresentam uma mineralogia composta por
fases semicristalinas e cristalinas, que compartilham a presenca de caulinita (Al2Si205(OH)4) e
goethita (Fe**O(OH)) (presentes no RMF), quartzo (SiO2) e hematita (Fe>Os) (oriundos do RMF e
CBCA) e portlandita (Ca(OH):) (oriunda da CCOH).
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Observa-se também, que a portlandita vai sendo consumida em func¢do das interagdes com 0s

aluminossilicatos, ao longo do tempo (7 para 28 dias) e da temperatura de cura (23 para 40°C),

formando produto cimentante, o que corrobora a influéncia destes fatores observada no

comportamento mecanico das misturas RMF-LAA. Em todas as amostras detectou-se a presenga do

gel silicato de calcio hidratado (C-S-H), em fases semicristalinas que tendem a evoluir com o passar

do tempo. Este gel condiz com a identificagao do mineral tobermorita (CasSisO16(OH),.4H>0), visto

que hd um entendimento sobre suas estruturas serem semelhantes (FERNANDEZ-JIMENEZ;
PUERTAS, 2003; GARCIA-LODEIRO et al., 2009; PALOMO et al., 2007).

Fig. 9. Difratogramas de amostras de RMF-25% LAA para 7 e 28 dias, a 23 e 40°C.
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a) Maiores teores de ligante e de umidade inicial, peso especifico e, tempo e temperatura de cura
resultaram em maiores RCS. Misturas RMF-LAA de 7 dias a 40°C apresentaram resisténcias
médias superiores aos 7 dias a 23°C e semelhantes/superiores aos 28 dias a 23°C. A mistura
com melhor comportamento atingiu 6,59 MPa aos 28 dias a 40°C, o que representa um

acréscimo de 48% comparado a de 7 dias a 23°C (3,14 MPa);

b) A RCS das misturas RMF-LAA foi influenciada significativamente por todos os fatores
avaliados (teor de cura, ligante, peso especifico aparente seco, teor de umidade inicial,

temperatura de cura), principalmente por teor de ligante e peso especifico;

¢) O indice n/Biy*?® mostrou-se um pardmetro adequado para avaliar a estabilizacio do RMF,
em que, reduzindo a porosidade e aumentando o teor do cimento, aumenta-se a resisténcia das

misturas RMF-LAA;

d) Ao longo de incremento de temperatura e tempo de cura de RMF-LAA, identificou-se o
consumo de portlandita e a formagdo de gel cimentante, este ultimo indicado pela presenca

do mineral tobermorita.
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