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RESUMO: Este artigo avalia a influéncia do argilito nas propriedades reoldgicas de
matrizes cimenticias. O argilito foi calcinado durante 60 minutos a 750°C, peneirado em
malha de 0,6 mm e moido durante 3 e 6 minutos em moinho de disco. Realizaram-se
ensaios de reometria rotacional em pastas de cimento Portland CP-V ARI com relagdo
dgua/cimento de 0,5, com substituicdo em massa de 0%, 5%, 10% e 20% do cimento pelo
residuo. A diminuigdo da granulometria e o aumento do teor de substituicdo do argilito
ocasionou aumento na tensao de escoamento, na viscosidade das pastas e diminui¢do da
trabalhabilidade.

PALAVRAS-CHAVES: Argilito; pozolana; reologia; granulometria; pasta.

ABSTRACT: This paper evaluates the influence of coal mining waste on the rheological
properties of cementitious matrices. The coal mining waste was calcined for 60 minutes
at 750°C, sieved in 0.6 mm mesh, and milled for 3 and 6 minutes in a disc mill. Rotational
rheometry tests were performed on pastes of Portland cement CP-V ARI with water/
cement ratio of 0.5, with substitution in mass of 0%, 5%, 10% and 20% of cement by
the waste. The decrease in particle size and the increase in the substitution content of
coal mining waste caused an increase in yield stress, viscosity of pastes, and decreased
workability.

KEYWORDS: Coal mining waste; pozzolan; rheology; granulometry; paste.

1| INTRODUCAO

O cimento Portland, material com maior produ¢do em massa no mundo, é o
principal responsavel pelo consumo de matérias-primas e de recursos naturais, além
de causar a emissdo de grandes quantidades de CO,, totalizando aproximadamente
8% das emissbes antropogénicas (CHATHAM HOUSE, 2018™). A utilizacdo de materiais
cimenticios suplementares (MCSs) na sua producdo é importante para a mitigacdo
desses efeitos negativos, possibilitando reduzir o teor de clinquer, principal responsavel
pelos impactos ambientais. Contudo, os MCSs comumente utilizados, como a cinza
volante e a escoria de alto forno, além de serem encontrados em apenas algumas
regides do Brasil, apresentam quantidades limitadas, e a maior parte ja é consumida
pela industria de cimento. As argilas calcinadas, amplamente disponiveis, sdo materiais
promissores para suprir essa demanda (SCRIVENER et al., 2018?).
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As argilas calcinadas podem apresentar atividade pozolanica, incrementando
propriedades de materiais cimenticios, como a resisténcia a compressdo. Esse
crescimento deve-se, em especial, a presenca de caulinita que, quando calcinada,
transforma-se em metacaulinita (FERNANDEZ et al., 2011®)). Avet e Scrivener (2018)“
explicam que a utilizagdo de metacaulim puro ndo é interessante economicamente, pois
seu custo é trés vezes superior ao do cimento Portland. Assim, as argilas calcinadas com
teores mais baixos de caulinita sdo uma alternativa.

O argilito é um residuo argiloso do processo de extracdo do carvdo mineral e
representa cerca de 20% de sua produc¢do (PACHECO, 2008"; CRM, 2018®). No Brasil,
a producdo de carvdo em 2018 foi de 1,2 milhdes de toneladas, e no mundo, de 3,90
bilhdes de toneladas (BP, 2019""). Considerando-se os mesmos 20% da produgdo de
carvao como argilito, 240 mil toneladas e 780 milhdes de toneladas de residuo seriam
produzidos, respectivamente, no Brasil e no mundo; os 20%, no entanto, podem variar
conforme a mina e a forma de extracdo do carvao.

Na regido de Candiota (Rio Grande do Sul - RS), a mineragdo de carvdo mineral
ocorre a céu aberto. Ha dois bancos de carvdao com cerca de 2m de espessura intercalados
por uma camada de 80 cm de argilito. Esse residuo é comumente destinado a aterros
(PACHECO, 2008%); CRM, 2018%; MALACARNE, 2019®). Buscando contribuir para
o estudo de MCSs, este trabalho avalia a influéncia da granulometria de um argilito
gerado no RS e submetido a diferentes tempos de moagem nas propriedades reoldgicas
de matrizes cimenticias, avaliadas a partir de ensaios em pasta.

2 | MATERIAIS

O argilito, obtido de uma mina na regido de Candiota, foi calcinado por 60
minutos a 750 °C, seguindo o procedimento de Malacarne (2019%®), para transformar
a caulinita em metacaulinita e, assim, tornar possivel sua aplicagdo como adigdo
pozoldanica em matrizes cimenticias. Apds a calcinacdo e resfriamento brusco, passou-
se o argilito em uma peneira com abertura de 0,6 mm (30 mesh), denominando-o ARGO.
Inicialmente, buscou-se avaliar a sua potencialidade com o menor dispéndio de energia,
sem submeté-lo a processos de moagem. Contudo, devido ao efeito da finura do
material na atividade pozolanica, apds a calcinagdo, foi realizada a moagem do residuo
em moinho de disco com dois tempos diferentes (3 e 6 minutos, denominados ARG3 e
ARG6, respectivamente). Os didmetros médios obtidos para o ARGO, ARG3 e ARG6, com
granulometria a laser, sdo 20,45 um, 15,08 um e 8,91 um, respectivamente.

A caracterizagdo quimica do residuo in natura foi realizada com o ensaio de
fluorescéncia de raios-X (FRX), apresentada na tabela 1. A soma dos éxidos de silicio,
aluminio e ferro supera 70%, o teor de alcalis equivalente é inferior a 1,5% e o teor de
sulfatos é inferior a 4%. A perda ao fogo é menor do que 10%. Assim, o argilito in natura
atende aos requisitos quimicos para se classificar como um material com atividade
pozolanica, conforme a NBR 12653 (ABNT, 2014"). No FRX, ndo foram identificados
cloretos e zinco, nem metais pesados.
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sio, ALO,  Fe,O, K,0 TiO,  CaO so Mgo zro, PF

3

57,39 24,29 4,26 2,14 1,16 1,12 0,61 0,25 0,02 8,75

Tabela 1 - Composi¢do quimica do residuo argilito in natura, obtida através do ensaio de FRX

Fonte: MALACARNE, 2019®

O ensaio de difragdo de raios-X (DRX), mostrado pela figura 1, identificou que
o material in natura é predominantemente cristalino, com picos de caulinita bem
evidentes. Apds a calcinagdo do material é possivel observar que ndo houve aumentos
expressivos na amorficidade do material, contudo os picos de caulinita sofreram a
desidroxilagdo e ndo foram mais verificados. Sendo assim, é provavel que a caulinita
tenha se transformado em metacaulinita (BERNAL et al., 2017%9), Os teores de
caulinita no argilito in natura e apds a calcinagdo foram determinados por Malacarne
(2019)®, que observou teores de 47,11% e de 0,84%, respectivamente, indicando
que aproximadamente 98% da caulinita original foi decomposta em, possivelmente,
metacaulinita. No presente estudo, utilizou-se cimento Portland CP V ARl com massa
especifica 3,13 + 0,02 g/cm?, conforme NBR 16605 (ABNT, 2017%%). O didmetro médio
do material, obtido através de granulometria a laser, é de 11,04 um.

Figura 1 — Difratograma de Raio X do residuo in natura e apds a calcinagdo

Fonte: MALACARNE, 2019®

3| METODOS

A influéncia do argilito nas propriedades reolégicas das matrizes cimenticias foi
avaliada a partir da substituicdo em massa do cimento em teores de 5%, 10% e 20%.
Além disso, foram executados ensaios de referéncia, com 0% de substituicdao. A mistura
das pastas foi realizada com relagdo dgua/aglomerante 0,50 em um misturador vertical
da marca Makita. O procedimento de mistura adotado é descrito a seguir:
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a) colocar a 4gua no cimento + argilito, previamente misturados e dispostos no
recipiente de mistura;

b) misturar manualmente com o auxilio de uma haste metalica durante 30
segundos;

c) acoplar o recipiente ao misturador em 20 segundos;

d) ligar o misturador na velocidade de 10.000 rpm e misturar durante 70
segundos.

O comportamento reolégico das pastas de cimento com diferentes teores de
argilito foi avaliado por meio de um redmetro rotacional Brookfield R/S Plus, com
cilindro cénico. Foram seguidas as recomendac¢es da ASTM C1749-17a*?; as pastas
foram colocadas no red6metro apds 2 minutos do fim da mistura (4 minutos apds o
contato com a agua).

A figura 2 apresenta a configuracdo de ensaio adotada, em que a taxa de
cisalhamento comega em 0,129 s e aumenta em escala logaritmica até alcangar 50
s e, entdo, decresce na mesma taxa, conforme os estudos de Vance et al. (2013)®) e
Malacarne (2019)®. Os pardmetros reoldgicos (tensdo de escoamento e viscosidade
plastica) foram obtidos por meio da aplicagdo do modelo Herschel-Bulkley na segunda
curva de desaceleragao.

Figura 2 — Procedimento de ensaio de reometria com base na frequéncia de rotagdo em fungdo do
tempo

Fonte: Autores, 2021

4| RESULTADOS

Afigura 3 apresenta as curvas tensdo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento
das pastas com diferentes teores de argilito e com as diferentes granulometrias, ARGO,
ARG3 e ARG6 respectivamente. E possivel observar que a granulometria do argilito
influencia na reologia da pasta. Quanto maior o teor de substituicdo do cimento por
argilito, menores as tensdes de cisalhamento observadas com o ARGO. Contudo, ao
moer o residuo, observou-se o comportamento inverso da pasta, em que o aumento da
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substituicdo de cimento ocasionou o aumento da tensao de cisalhamento das pastas. Em
relagdo a reologia, portanto, a utilizagdo do ARGO apresentou melhor comportamento,
porém, sua reatividade pozolanica é possivelmente inferior a do ARG3 e ARG6 devido
ao maior didametro de suas particulas.

Figura 3 — Curva de tensdo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as pastas: a) com
ARGO; b) com ARG3 e c) com ARG6

Fonte: Autores, 2021

Em geral, como observado para o ARG3 e o ARG6, ao se substituir o cimento por
argilas calcinadas, observa-se uma grande reducdo de fluidez devido a elevada area
superficial das argilas e, por conseguinte, a maior demanda de dgua (LI e DING, 20034;
SHANAHAN et al., 2016™). Com o argilito ARGO se observa o oposto, possivelmente
devido a granulometria mais grossa, sendo as particulas maiores que as do cimento
e, assim, possivelmente apresentando area superficial menor. Com isso, tem-se uma
reducdo de finos na mistura e consequentemente da superficie disponivel para adsor¢do
da 4gua, o que gera um aumento de fluidez e redugdo das tensGes de cisalhamento.

A figura 4 apresenta os resultados de viscosidade, tensdo de escoamento e
indice de comportamento das pastas para ARGO, ARG3 e ARG6 e os diferentes teores de
substituicdo. Analisando o indice de comportamento “n” , representado na figura 4-c,
é possivel observar que todas as pastas apresentaram comportamento pseudoplastico.
Sendo assim, sua viscosidade reduz com o aumento da taxa de cisalhamento. Contudo,
em geral, a moagem do residuo favoreceu o comportamento dilatante, devido ao maior
fator de empacotamento nas pastas, como observado por Andrade Neto et al. (2021)"°.
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Figura 4 — Parametros reoldgicos das misturas com ARGO, ARG3 e ARG6 e diferentes teores de
substituigdo: a) viscosidade; b) tensdo de escoamento e c) indice de comportamento

Fonte: Autores, 2021

Atensdo de escoamento da mistura com substituicao de 20% de ARGO foi de O Pa,
de acordo com o modelo Herschel-Bulkley, porém ndo é essa a tensdo de escoamento
“real” da mistura, visto que esse modelo tende a dar valores desse parametro mais
baixos que outros modelos. Ademais, é possivel observar que os resultados de
viscosidade corroboram o observado nas curvas de tensdo de cisalhamento versus taxa
de cisalhamento (figura 3). A granulometria do argilito é o que maisimpacta a viscosidade
das pastas avaliadas, indicando que quanto menor o didmetro da particula do residuo,
maior a viscosidade das misturas quando realizada a substituicdo de cimento.

Em relagcdo aos teores de substituicdo, o ARG3 e ARG6 causaram aumento da
viscosidade e da tensdo de escoamento das misturas, devido ao aumento de particulas
finas das pastas. Contudo, o ARGO provocou a diminui¢do da viscosidade com o aumento
do teor de substituicdo, devido ao diametro de suas particulas serem superiores ao
do cimento, reduzindo a superficie disponivel para a adsorgao de agua nas particulas,
gerando um aumento de dgua livre e disponivel para lubrificar as particulas, promovendo
a fluidez, como identificado anteriormente.

5| CONCLUSAO

A granulometria das particulas de argilito influencia no comportamento reoldgico
das misturas cimenticias, aumentando a viscosidade e a tensdo de escoamento
ao aumentar a finura do material. O mesmo comportamento é observado quando
aumenta-se o teor de substituicdo das misturas realizadas com ARG3 e ARG6, que
sofreram o processo de moagem, tornando suas particulas mais finas em relagdo
as de cimento. As pastas com ARGO, que ndo foi beneficiado no moinho de discos,
apresentaram o comportamento inverso, apresentando diminuicdo da viscosidade e
da tensdo de escoamento e diminuicdo da taxa de cisalhamento, quando comparadas
com a referéncia, indicando que seu diametro é maior que o dos grdos de cimento. Do
ponto de vista econGmico, a utilizacdo do residuo sem moer, ARGO, é mais interessante
pois ndo prejudica o comportamento reoldgico das misturas; contudo, devido ao maior
tamanho de seus grdos, deve-se realizar a verificagdo de sua reatividade pozolanica em
comparagao ao ARG3 e ARG6.
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