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EPIGRAFE

“Tudo tem o seu tempo determinado, e ha tempo para todo o propdsito debaixo do céu.”

Ec 3:1



RESUMO

Esta pesquisa aborda a necessidade de explorar alternativas mais sustentaveis para a producao
de cimento e concreto, motivada pelo crescente aumento das emissdes de COz e pelo
consideravel consumo de recursos naturais na industria da construgdo. A aplicacao do residuo
de xisto betuminoso (XB) como material cimenticio suplementar (MCS), nesse contexto, pode
favorecer o fomento da industria produtora deste material e promover uma destinacdo adequada
do residuo gerado no processo de retorta. O estudo se concentra na viabilidade de incorporar
Xisto pirobetuminoso retortado (XR) e cinza de xisto betuminoso (CXB) como substitutos
parciais do cimento Portland em argamassas. Especificamente, objetiva-se (i) determinar o teor
ideal de XR e CXB, bem como a temperatura ideal de queima do XB a fim de obter cinzas; (ii)
investigar a influéncia de pardmetros como a area de superficie especifica e a composi¢do
quimica da CXB e do XR nas propriedades dos materiais cimenticios; e (iii) avaliar as
propriedades no estado fresco (indice de consisténcia, densidade de massa e teor de ar
incorporado) e das propriedades no estado endurecido (resisténcia a compressao, resisténcia a
tracdo na flexdo, indice de vazios, absorcao de agua por imersdo e coeficiente de capilaridade)
das argamassas contendo XR cru e calcinado em suas composi¢des. Uma ampla revisdo
sistematica da literatura, utilizando o método ProKnow-C, permitiu definir teores ideais de
substituicdo de CXB, com valores de até 30%, faixas de temperatura para queima do XB, em
média a 600 °C, e notar uma tendéncia de melhoria nas propriedades fisicas e mecanicas de
argamassas utilizando CXB e XR. Entdo, uma campanha experimental foi realizada,
envolvendo ensaios de caracterizacdo (BET, FRX e DRX) do XR cru e calcinado e ensaios nos
estados fresco e endurecido em argamassas com teores de 10%, 15% e 20% de substituicdo de
cimento Portland pelo MCS. Dentre as principais conclusées, destaca-se que (i) a substituicdo
do cimento por XR reduziu a trabalhabilidade conforme aumentou o teor de XR devido a sua
finura e forma dos gréos; (ii) as reacOes de hidratagdo do MCS resultaram em menores
resisténcias a compressdo aos 7 dias, mas aos 28 e 56 dias, as resisténcias foram iguais ou
superiores ao traco de referéncia com 10% a 15% de XR calcinado a 600 °C; (iii) a ativacdo
térmica do XR melhorou a sua reatividade, aumentando a resisténcia das argamassas apos 28
dias; aos 56 dias, o traco com 10% e 15% de XR calcinado apresentou resisténcia equivalente
ao trago de referéncia; (iv) a temperatura de calcinacdo e a taxa de substituicdo ideais foram
600 °C e 15%, resultando em reducdo de 11% (7 dias), 1% (28 dias) e aumento de 2% (56 dias)
na resisténcia a compressao em comparagdo ao grupo controle; e que (v) acima de 15% de
substituicdo, as argamassas apresentaram menores valores de resisténcia a compressao e tracdo
na flexdo, além de maiores indices de vazios, absorcdo de agua e coeficiente de capilaridade,
indicando elevada porosidade interna e baixas propriedades mecanicas.

Palavras-chave: Cinza de xisto betuminoso; Xisto retortado termoativado; Compositos a base
de cimento; Durabilidade; Materiais cimenticios suplementares; Propriedades mecanicas.



ABSTRACT

This research addresses the need to explore more sustainable alternatives for cement and
concrete production, driven by the increasing CO2 emissions and the considerable consumption
of natural resources in the construction industry. In this context, applying oil shale residue
(OSA) as a supplementary cementitious material (SCM) may foster the development of the
industry producing this material and promote appropriate disposal of the waste generated during
the retort process. The study focuses on the feasibility of incorporating retorted shale (RS) and
OSA as partial substitutes for Portland cement in mortars. Specifically, the objectives are (i) to
determine the optimal content of RS and OSA, as well as the ideal firing temperature of RS to
obtain ash; (ii) to investigate the influence of parameters such as the specific surface area and
chemical composition of OSA and RS on the properties of cementitious materials; and (iii) to
evaluate the properties in the fresh state (consistency index, bulk density, and air content) and
the properties in the hardened state (compressive strength, flexural tensile strength, voids ratio,
water absorption by immersion, and capillarity coefficient) of mortars containing raw and
calcined RS in their compositions. A comprehensive systematic literature review using the
ProKnow-C method allowed the definition of optimal OSA substitution levels, with values up
to 30%, temperature ranges for RS firing, on average at 600 °C, and indicated a tendency for
improvement in the physical and mechanical properties of mortars using OSA and RS.
Subsequently, an experimental campaign involving characterization tests (BET, XRF, and
XRD) of raw and calcined RS and tests on mortars in the fresh and hardened states, with 10%,
15%, and 20% cement replacement by SCM. Among the main conclusions, it is highlighted
that (i) replacing cement with RS reduced workability as the RS content increased due to its
fineness and grain shape; (ii) the hydration reaction of SCM resulted in lower compressive
strengths at 7 days, but at 28 and 56 days, the strengths were equal to or higher than the reference
mix with 10% to 15% XR calcined at 600 °C; (iii) thermal activation of RS improved its
reactivity, increasing the strength of the mortars after 28 days; at 56 days, the mix with 10%
and 15% calcined RS had a strength equivalent to the reference mix; (iv) the ideal calcination
temperature and substitution rate were 600 °C and 15%, resulting in a reduction of 11% (7
days), 1% (28 days), and an increase of 2% (56 days) in compressive strength compared to the
control group; and (v) above 15% substitution, the mortars showed lower values of compressive
strength, modulus of elasticity, and flexural tensile strength, as well as higher void indices,
water absorption, and capillarity coefficient, indicating high internal porosity and low
mechanical properties.

Keywords: Oil shale ash; Heat-activated oil shale semi-coke; Cement-based composites;
Durability; Supplementary cementitious materials; Mechanical properties.



Vi

LISTA DE FIGURAS

Figura 1 — Localizagdo das jazidas de xisto betuminoso no Brasil .............ccccoceviiniiinnnnnnn 22
Figura 2 — Etapas da RSL usando 0 ProKNOW-C ..........cccciiiiiiiiiniicsieeee e 23
Figura 3 — Frequéncia de cada teor de CXB na bibliografia selecionada ............c..ccccoeeveennne 28

Figura 4 — Frequéncia por faixas de temperatura de queima do XB na bibliografia selecionada

Figura 5 — Frequéncia por faixas de area especifica superficial do CXB na bibliografia
7] [T [0 g - To - USSR P PR 31
Figura 6 — Fluxograma do metodo de Fetorta...........c.ccueieeiieeiieieeii e 43
Figura 7 — Planta operacional da Parana Xisto: (a) xisto detonado na mina; (b) britagem
primaria; (c) britagem secundaria; (d) retorta; (e) silo de xisto retortado; (f) xisto retortado..45
Figura 8 — Xisto retortado cru recebido da Parana Xisto ...........cccccveveieeieeieiiie i 46
Figura 9 — Curva granulométrica da areia em comparacdo com a NBR 7211 (ABNT 2022) 46
Figura 10 — Aditivo polifuncional fornecido em um galao ...........ccccoovveieieiincicsceee 47
Figura 11 — Etapas do programa experimental.............cccooereiiiiiininesieeeee e 49
Figura 12 — Moagem do xisto retortado: (a) Moinho de bolas ceramico; (b) XR moido; (c) XR
separado para apliCaCao M AIJAMASSA ........c.eceerreeruereerrrereereesreesteseesreessesseesreesseeseesseesseeseenns 50

Figura 13 — Preparacdo do XR: (a) amostras na mufla para calcinacdo; (b) XR pré-calcinado;

(c) XR marrom avermelhado apds Ser CalCiNadO. ..........covevierieiiiieiee e 51
Figura 14 — Difratrograma das fases identificadas da amostra XR ........ccccoooervniienincnnnnenn 52
Figura 15 — Difratrograma das fases identificadas da amostra XR600.............c.cccceevvverrrennnne 53
Figura 16 — Distribuicdo granulomeétrica do XR .........ccccceevieiiiiiii e 54
Figura 17 — Fabricacdo da argamassa: (a) separacdo da areia e do XR ap06s pesagem; (b) mistura
N ArJAMASSAARITA ...ttt sttt bbbttt bbbt bt bt e b e e st et e st e b et e et e nreene s 56
Figura 18 — Medicdo do indice de consisténcia da argamassa ............ccceeeeervereeseesieseeseennens 57

Figura 19 — Ensaio de absorcdo de 4gua por imerséo e indice de vazios: (a) equipamento para
ebulicdo da agua; (b) corpos de prova apos resfriamento natural; (c) pesagem hidrostatica; (d)
pesagem d0 COIPO 08 PrOVA SECO .....cverueiuiereereereiesiesiestesiesseeeeee st sbesbesbesbesse e e e e e b et sbesbesbeanes 61
Figura 20 — Ensaio de absor¢do de agua por capilaridade: (a) pesagem inicial do corpo de

prova; (b) recipiente (vista superior); (c) recipiente (vista frontal) ............ccccooeiveeiiiiiininn, 62



Vil

Figura 21 — Andlise da distribuicdo de poros: (a) secdo transversal do corpo de prova prismatico
cortado; (ii) superficie pintada de preto com a aplicacdo de amido de milho; (iii) superficie

digitalizada € tratAta..........ccveieeieeie e 63
Figura 22 — Resultados de indice de CONSISLENCIA .........ccceeieeieiieiicie e 64
Figura 23 — Resultados de densidade de massa N0 estado freSCO.........ccvverriereeiieriesiesienns 65
Figura 24 — Resultados de teor de ar iINCOrPOrado...........coerververeririresieiee e 66
Figura 25 — Resultados de resisténcia a compressao aos 7, 28 € 56 diaS .........cccccvevvviverreennnne 67
Figura 26 — Resultados de resisténcia a tracao na flexao aos 28 dias ..........cccccevveveiiiereenne 69
Figura 27 — Resultado de indice de vazios 80S 28 diaS .........ccccverereieeiierieriesiese e seeeeneens 70
Figura 28 — Resultados de absorcdo de dgua por imersdo aos 28 diasS.........c.ccocvvrerereeerienns 70

Figura 29 — Proporcdo média do diametro dos poros na se¢ao do corpo de prova por amostra

Figura 30 — Resultados de coeficiente de capilaridade ...........cccoooviiiiiniiienencnse 73
Figura 31 — Microscopia do xisto retortado usado nesta pesquisa: (a) XR cru; (b) XR600....74



viii

LISTA DE TABELAS

Tabela 1 — Bibliografia selecionada pelo ProKnow-C. ... 24
Tabela 2 — Detalhes dos materiais cimenticios empregados pela bibliografia selecionada. ... 26

Tabela 3 — Propriedades estudadas e principais conclusdes da bibliografia selecionada........ 37
Tabela 4 — Analise quimica cimento CPV-ARI PIUS. .......c.cocoiviiiiie e 42
Tabela 5 — Propriedades fiSiCas da areia. .........ccoueieririiiniiieesereese e 47
Tabela 6 — Caracteristicas do aditivo polifuncional PKTX8/RA2-R. ........ccccocvviiniieiennnn. 48
Tabela 7 — Area especifica SUperficial do XR. .........ccoeiiviiieeiieieeieeeeee e 51
Tabela 8 — Composicao quimica do XR e do XR600..........ccccecveruriiieiieiesie e 51
Tabela 9 — Tratamentos para ensaios preliminares conforme o MCS e o teor de substituicéo.
.................................................................................................................................................. 55
Tabela 10 — Massa especifica do cimento e do XR cru e calcinado............cccccvevvveveiveineennenn, 55
Tabela 11 — Traco da argamassa de referéncCia. ..........cccccveveieeie e i 55

Tabela 12 — Resultados preliminares de indice de consisténcia e resisténcia a compressao...58
Tabela 13 — Tratamentos para ensaios definitivos conforme o MCS e o teor de substitui¢&o.59



LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS

a/c — Relacdo &gua/cimento

ABNT — Associagédo Brasileira de Normas Técnicas
CP — Corpo de prova

CXB — Cinza de xisto betuminoso

MCS — Materiais cimenticios suplementares

NBR — Norma Brasileira Regulamentadora

PF — Aditivo polifuncional

ProKnow-C — Knowledge Development Process Constructivist
RSL — Revisdo sistematica de literatura

SA —Silica ativa

XB — Xisto betuminoso

XR — Xisto retortado



SUMARIO

R | N 1210 51610710 TR 12
1.1 ODJEEIVOS. ...ttt bbb 13
1.1.1 ODBJELIVO GEral.......ccoiiieiieece e 13

1.1.2 ODjetivos ESPECITICOS. ...c.eiuiieiiiiiie et 13

1.2 Justificativa @ REIEVANCIA.........cociiiriiee e 14
1.3 Limitag0es da PESOUISAL......ccuveureieieirertesiesieeeeie ettt 16
1.4 Estrutura do trabalno ... 16

2 FUNDAMENTAGAO TEORICA ..ottt 17
2.1 Materiais cimenticios SUPIEMENTANES .........cccccvevveiie i 17
2.1.1 MeECaNISIMOS A€ ACAD .......ccecvverveeieirieiie e e e e et e sreesre e 17

2.1.2 Processos de AtiVAGAD ........ccecvevieeieiieiiieie et eee sttt 18

2.1.3 Hidratacio do cimento Portland.............cccoiiiiiiiiicic e 19

214 XISTO DETUMINOSO ...t 20

3 REVISAO SISTEMATICA DE LITERATURA ..o, 23
3.1 1V 1=3 oo (o] (oo - OSSR 23
3.2 RESUITAA0OS € DISCUSSOES. ... .cvvereerienieiiesiesiesieesieie et sae sttt sneens 25
3.21 Tipo de material CImeNtiCio .........covvevieveicce e 25

3.2.2 B =0T e (= O = SRS 28

3.2.3 Temperatura de obtencdo da CXB .........ccccocveieeiiiic i 29

3.2.4 Area especifica SUPEITICIAL ..........covveeeeeieeeeeeeeeee e, 31

3.25 COMPOSIGAD QUITTNHCA ... 32

3.2.6 Propriedades fisicas N0 estado freSCo .........cccvvvviveicicieie e 33

3.2.7 Resisténcia a compressdo e durabilidade ..............cccccoevvevieiiicciccee, 34

3.3 Direcdes para pesquisas fULUFAS..........cccvcieiieii e 39
34 CONCIUSBES ...ttt bbbt e ettt enbeeneene e 40

4 MATERIAIS E METODOS ..ottt 42
4.1 IMIAEEITAIS ...ttt ettt neenas 42
4.1.1 (O 1157 01 (o USSR 42

4.1.2 XISTO FELOITATO ... et 43
4.1.3 N ] - DTSSR 46

414 AITIVO .o e e 47

B15  AQUA oo 48



Xi

4.2 V121 (o 01 SO SRSPPR 48
4.2.1 Moagem e verificacdo da granulometria do xisto retortado................... 49

4.2.2 Secagem e calcinagao do XiSto retortado ...........ocovvvereeieeiencneniseeees 50

4.2.3 Ensaios de caracterizagio do Xisto retortado...........cccceoeveiciencninnnnnn 51

4.2.4 Producdo de amostras para ensaios preliminares...........ccccccoeevvevieennnnn, 54

4.2.5 ENSaios Preliminares ..o 57

4.2.6 Andlise estatistica dos resultados preliminares ...........cccoccoveieniiincnnns 58

4.2.7 Tratamentos defiNItiVOS .........coveiiiiiie s 59

4.2.8 Producédo de amostras definitivas de argamassa...........c.cceevevvereervesnnnn. 60

4.2.9 Ensaios definitivos das amostras no estado endurecido.............c.cccenee. 60
4.2.10  Analise estatistica dos resultados definitivos ............ccccocveinininninenn. 63

5 RESULTADOS E DISCUSSOES ......cooeeeeeeeeeeeeeeeeeee et e, 64
5.1 Propriedades N0 eStado freSCO.......cccvviiiiiciicecce e 64
5.2 Propriedades No estado eNAUIECIAO .........coveiverieieriiiinieieeeee s 67
521 ANA&lise da MICrOESTIULUNA .........eiviviiieieieeece e 74

6 CONSIDERAQ()ES FINAILS ..o 75
6.1 CONCIUSDES ...ttt bbbttt et bbb reene e 75
6.2 Sugestdes para trabalnos fULUFOS ...........cccviieiiiiere e 76

REFERENCIAS ....ocoeeeeeeeeeeeee oot et et e e e et e e et e e et e e es et e e et e e et et e s et e e es et e es e e s et eeereeneane 77



12

1 INTRODUCAO

O concreto possui uma producio global estimada de 10 bilhdes de m® por ano e seu amplo
uso motiva varios problemas ambientais, inclusive a emissdo de gases nocivos ao meio
ambiente nas fases de extracéo, transporte e aplicacdo do material (ARRIGONI et al., 2020).
Com base na Agéncia Internacional de Energia (IEA, 2020), a fabricagdo do cimento Portland
demanda a calcinacdo do calcario em elevadas temperaturas, tornando esse processo
correspondente a 7% das emissdes globais de didxido de carbono (CO2). Segundo a Associacédo
Global de Cimento e Concreto (GCCA, 2022), a media de emissdes de CO> por tonelada de
cimento em todo o mundo foi de 635 kg e de 564 kg no Brasil. De acordo com Jennings e
Bullard (2011), a producdo de uma tonelada de cimento consome cerca de 1600 kg de recursos
naturais e, além de ser responsavel pela emissdo de gases poluentes, a fabricacdo do cimento
contribui para a ocorréncia de chuvas &cidas (D’ALESSANDRO et al., 2017; REGO et al.,
2015).

No cenario brasileiro, a producéo de cimento Portland em 2021 foi de cerca de 65,8 milhdes
de toneladas (SNIC, 2021). Dados do Ministério de Minas e Energia (MME, 2021) apontam
que o consumo per capita de cimento em 2020 no Brasil foi de 286 kg/hab. Esse consumo
estaria ligado ao seu custo relativamente baixo e a diversidade dos produtos que o comp&em.

Diante deste contexto, diversos autores tém desenvolvido pesquisas utilizando concreto,
argamassa ou pasta substituindo o cimento por materiais cimenticios suplementares (MCS),
como escoria granulada de alto forno (YAHYAEE NOJOUKAMBARI; SADRMOMTAZI;
KOHANI KHOSHKBIJARI, 2023), cinza de casca de arroz (DHARMARAJ et al., 2023), silica
ativa (TAK et al., 2023), entre outros. Uma das adi¢des que tem ganhado atencao por parte da
comunidade técnica e cientifica é a cinza de xisto betuminoso (CXB), que possui caracteristicas
pozolanicas demonstradas pela presenca de silica, hematita e alumina em sua composi¢ao
(SALAH ALALOUL et al., 2021). Além disso, de acordo com Feng et al. (1997), a CXB
contribui para a resisténcia do concreto, uma vez que o didxido de silicio (SiO2) e o 6xido de
aluminio (Al203) soluveis presentes em sua composi¢do reagem com o hidroxido de célcio
(Ca(OH)>) precipitado durante a hidratagdo do cimento, gerando silicato de célcio hidratado
(C-S—H), composto quimico que influencia nas propriedades fisicas e mecénicas dos materiais
cimenticios. Sendo assim, a CXB pode ser utilizada em diversas aplicagdes da construgao civil,
tais como agregado para concreto, substitui¢cdo parcial de cimento em concretos e argamassas,

misturas asfalticas, entre outros (SALAH et al., 2021).
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O processo de extracdo do xisto € mais oneroso, pois suas substancias séo sélidas e, desta
forma, ndo é possivel bombea-las diretamente do solo. Essa rocha é encontrada em varios
paises, como Estbnia, Rudssia, Jordania, Brasil, Australia, Nova Zelandia e China, totalizando
uma reserva mundial aproximada de 4 trilhdes de barris, valor superior ao da reserva de 2
trilhdes de barris de petroleo. Além disso, até o ano de 2035, o xisto betuminoso (XB)
contribuiria com 6% da demanda total de energia, favorecendo os grandes importadores
(CHIAN et al., 2016).

O éxito energético na combustdo do XB em usinas termoelétricas depende, em sua maioria,
do aproveitamento de grandes quantidades de cinzas residuais produzidas no processo. Antes
que as cinzas sejam geradas, porém, o material é denominado residuo de retortagem, xisto
pirobetuminoso retortado ou simplesmente xisto retortado (XR). A desvantagem da retorta —
processo utilizado no Brasil para extracdo do 6leo de XB que envolve o aquecimento do XB a
altas temperaturas na auséncia de oxigénio — é que o potencial do carbono fixo do XR néo é
aproveitado (QIAN; WANG, 2006). Entretanto, estudos recentes tém se direcionado para a
utilizacdo de diversos tipos de residuos em materiais cimenticios, como 0s residuos de
construcdo e demolicdo (RCD), mesmo que pouco beneficiamento seja feito para trata-los antes
do uso. Em outras palavras, isso significa que o XR poderia ser incorporado em argamassa ou
concreto no estado cru ou, em um cenario mais conservador, apés ser calcinado em menores
temperaturas, mas sem alcancar o aspecto de cinzas.

Diante da crescente preocupa¢do com os impactos ambientais associados ao uso do cimento
pela inddstria da construcao civil, esta pesquisa visa analisar se é possivel usar o XR oriundo
da regido Sul do Brasil como alternativa parcial ao cimento em misturas de cimento. Para tal,
serdo analisadas as composic¢des quimicas e mineraldgicas do XR cru e calcinado, e verificada
a influéncia do seu uso como substituicdo parcial do cimento Portland nas propriedades

mecanicas e fisicas de argamassas.

1.1 Objetivos
1.1.1 Objetivo geral

Esta pesquisa tem por objetivo principal estudar o desempenho de argamassas estruturais

com substituicdo parcial do cimento Portland por XR.
1.1.2 Objetivos especificos

Para alcancar o objetivo principal, foram definidos os seguintes objetivos especificos:
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I.  identificar o teor ideal de CXB e XR a ser incorporado na mistura, a temperatura de
queima do XB para obter a CXB e 0 XR, a influéncia da sua &rea especifica e
composicao quimica nos compaositos cimenticios, além dos efeitos de sua adi¢do nas
propriedades do estado fresco, mecéanicas e fisicas nos materiais a base de cimento;

ii. caracterizar o XR cru e calcinado quanto & massa especifica, granulometria,
composicdo elementar, area especifica superficial e caracteristicas mineralogicas;

iii. avaliar a influéncia da substituicdo parcial de cimento Portland por XR nas
principais propriedades nos estados fresco (indice de consisténcia, densidade de
massa e teor de ar incorporado) e endurecido (resisténcia a compressao, resisténcia
a tracdo na flexdo, absorcédo de &gua por imersdo e por capilaridade, indice de vazios

e distribuicdo do tamanho de poros) e na microestrutura de argamassas.

1.2 Justificativa e Relevancia

O crescimento populacional mundial, aliado as demandas de desenvolvimento de
infraestruturas, fomentou a busca por cimento e concreto. De acordo com a Agéncia
Internacional de Energia (IEA, 2018), a producdo de cimento deve aumentar entre 12% e 23%
até 2050. Diante desse cendrio, aprimorar a eficiéncia energética, utilizar combustiveis menos
intensivos em carbono, reduzir a relacdo clinquer/cimento e incorporar a captura de carbono na
producdo de cimento sdo as principais formas de mitigacdo de carbono e contribuem para a
transicdo sustentavel do setor cimenteiro. O setor cimenticio é responsavel por 7% do uso de
energia industrial mundial, com um consumo de 10,7 Exajoules (EJ). A producdo de cimento
envolve a decomposicédo do calcario (carbonato de célcio), a qual representa dois tercos do total
de emissdes de CO- geradas no processo, sendo o restante motivado pela queima combustiveis
(IEA, 2018).

Ainda o que diz respeito a sustentabilidade do setor cimenteiro, ha um aumento significativo
na utilizacdo de residuos como matéria-prima, material ou adi¢cdo cimenticia na producdo de
cimentos compostos, blocos e agregados. Esses residuos podem ser provenientes de diversas
atividades, incluindo residuos de origem organica, residuos industriais, residuos de mineracéo,
residuos da combustdo do carvao e residuos da constru¢cdo (CARVAJAL-ARANGO et al.,
2019).

Neste cenario, a utilizagdo de MCS em substituicdo ao cimento Portland é uma prética
industrial consolidada, sendo as cinzas volantes, escérias granuladas de alto forno e calcério os
materiais mais utilizados. No entanto, um estudo relatou que a oferta de MCS convencionais

varia regionalmente e pode ndo conseguir suprir as necessidades globais no futuro, sobretudo
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em razéo da tendéncia de aumento do consumo de cimento (SKIBSTED; SNELLINGS, 2019).
A oferta de cinzas volantes, por exemplo, esta diminuindo, uma vez que as usinas de carvao
estdo sendo substituidas para fins de protecdo ambiental em varios paises. Com isso, 0 caminho
para o desenvolvimento sustentavel da inddstria cimenteira é o desenvolvimento de novos MCS
que sejam semelhantes ou melhores aos convencionais (YAO et al., 2020). Diante deste
cenario, a CXB e 0 XR surgem como possiveis MCS.

Alguns autores reportaram que o XB pode ser utilizado para combustdo direta, obtendo
calor e geracdo de eletricidade, alem de servir como combustivel para transporte e fonte de
produtos quimicos (CHIAN et al., 2016). No entanto, o maior problema da queima de XB como
energia alternativa é a grande quantidade de cinzas geradas no processo, sendo o
aproveitamento deste residuo um fator determinante para a viabilidade econémica do uso deste
material (ISH-SHALOM; BENTUR; GRINBERG, 1980; YEGINOBALI, SMADI;
KHEDAYWI, 1993). Foi reportado em um estudo que a combustdo para producgdo energética
de uma tonelada do XB marroquino produz de 450 a 500 quilos de cinzas, as quais sao
empilhadas proximas as fabricas e causam ndo apenas desperdicio de recursos, mas também
aumentam a ocupacdo do solo, influenciando na ecologia circundante ao local (EL HOUDA
HAMSI; NABIH; BARBACH, 2018; GHANNAM, 2017). Na Estbnia, os processos de
extracdo e enriquecimento do XB geram depositos de cinza entre 5 e 7 milhGes de toneladas, e
o volume total de residuos é préximo a 300 milhdes de toneladas (KILIAN, 2016; KUUSIK et
al., 2012).

Além disso, ha um consumo de energia associado a combustdo do XB nas usinas, mesmo
antes da geracdo das cinzas resultantes do aquecimento do XR em altas temperaturas. 1sso
justifica a necessidade de estudos que avaliem o potencial de utilizacdo do XR antes da sua
gueima, considerando materiais cimenticios como possiveis candidatos para essa aplicagéo,
como alternativa ao cimento Portland.

Segundo Liu et al. (2021), o processo de retorta do XB gera de 10 a 30 vezes mais residuos
do que o petrdleo bruto. Sendo assim, se mal gerenciados, o grande volume de residuos pode
prejudicar o desenvolvimento da industria desse material. Ademais, de acordo com Vallner et
al. (2015) apud Li et al. (2023), com o0 avango nas tecnologias e investimentos na extracdo de
XB, a producéo de residuos oriundos do processo tem aumentado. A disposi¢do do XR ocorre,
em sua maioria, em pilhas ou aterros, o que pode danificar ndo somente recursos agricolas e
florestais, mas também representar um risco de contaminagdo do solo e das fontes de agua
adjacentes. Sendo assim, a gestdo e o aproveitamento da grande quantidade de residuos de XR

estdo diretamente ligados ao crescimento e desenvolvimento da industria de xisto betuminoso.


https://pubmed.ncbi.nlm.nih.gov/?term=Vallner+L&cauthor_id=25930241
https://pubmed.ncbi.nlm.nih.gov/?term=Vallner+L&cauthor_id=25930241
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Portanto, é importante desenvolver pesquisas e buscar solu¢Ges para métodos eficazes de
descarte do XR.

1.3 Limitacgdes da pesquisa

Esta pesquisa esté limitada ao estudo da substituicdo parcial do cimento Portland por XR
unicamente em argamassas. O MCS sera limitado ao XR cru e ao XR calcinado a no méximo
700 °C. Os teores de substituicdo serdo limitados a 20%, pois valores acima desse ndo

apresentaram resultados significantes em estudos anteriores.

1.4 Estrutura do trabalho

Este trabalho esta estruturado em cinco capitulos. No Capitulo 2, é apresentada a
fundamentacdo tedrica relacionada aos MCS, discorrendo sobre os mecanismos de acdo,
processos de ativacdo, hidratagdo e as origens do XB. O Capitulo 3 consiste em uma revisdo
sistematica da literatura sobre compdsitos cimenticios com o uso de CXB, com foco no tipo de
material cimenticio, teores de substituicdo, temperatura de obtencdo da CXB, area especifica
superficial e composicdo quimica, além das propriedades fisicas no estado fresco e resisténcia;
conclus@es desta revisdo séo reportadas neste mesmo capitulo. No Capitulo 4, sdo descritos 0s
materiais, tratamentos e procedimentos utilizados no programa experimental desta pesquisa. O
Capitulo 5 contém os resultados e discussdes dos experimentos. Por ultimo, o Capitulo 6

apresenta as consideracdes finais e as sugestdes para trabalhos futuros.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA
2.1 Materiais cimenticios suplementares

O crescimento populacional mundial, aliado as necessidades de desenvolvimento de
infraestruturas, fomentou a procura por cimento e concreto. Sendo assim, aprimorar a eficiéncia
energética, aumentar a utilizacdo de combustiveis alternativos e reduzir a relagdo
clinquer/cimento, sdo ferramentas de mitigacdo de emissdes de CO2 que contribuem com a
transicao sustentavel do setor cimenteiro (IEA, 2018).

Diante deste contexto, o uso de MCS visando reduzir o emprego do clinquer na producéo
de cimento tem sido ampliado. Os MCS sao adi¢des aptas a substituir o cimento em concretos
e argamassas (LOTHENBACH; SCRIVENER; HOOTON, 2011; MERAL; BENMORE;
MONTEIRO, 2011; SCHNEIDER et al., 2011). Tais adi¢cdes tem potencial de melhorar a
resisténcia a compressao, resisténcia a fissuracao térmica e resisténcia ao sulfato dos compostos
cimenticios, além de reduzir sua permeabilidade, uma vez que refinam os poros e fortalecem a
matriz cimenticia do material, beneficiando sua vida atil (MEHTA; MONTEIRO, 2014).
Alguns autores relataram que o uso de MCS, na proporcao de 5% a 20%, como substitui¢cdo ao
clinquer de cimento, pode originar um material com menor impacto ambiental, menor custo e
maior resisténcia a longo prazo (JUENGER; SIDDIQUE, 2015).

2.1.1 Mecanismos de acéo

Os MCS desempenham um papel crucial na melhoria das propriedades dos materiais de
construcdo, e seus mecanismos de acdo envolvem tanto reaces quimicas (a¢do cimentante e
pozolanica) quanto efeitos fisicos relacionados a granulometria, estrutura cristalina e
composicao quimica desses materiais.

Conforme definido pela NBR 12653 (ABNT, 2015), os materiais pozolanicos podem ser
naturais (originados de fontes vulcanicas ou rochas sedimentares) ou artificiais, como a silica
ativa e 0 metacaulim. J& os materiais cimentantes sdo aqueles que, em contato com a agua,
reagem e produzem produtos cimentantes, como, por exemplo, a escéria granulada de alto-
forno (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Assim, a CXB, dependendo de sua origem e
propriedades, pode se enquadrar na classificagdo de pozolanas.

Segundo Mehta e Monteiro (2014), o material pozolanico é um material que, originalmente,
possui pequena ou nenhuma capacidade cimentante. No entanto, quando finamente moido e em
presenca de umidade, reage com o hidroxido de calcio e origina compostos cimenticios. Com

isso, a reacdo pozolanica é a reacdo da silica (SiO2) e alumina (Al20z) com o Ca(OH),



18

originario da reacdo de hidratacdo do cimento, formando aluminosilicatos ou C-S—H. De
acordo com Sanchez e Sobolev (2010), essa reacdo gera C—S—H adicional, melhorando a
microestrutura da zona de transi¢do entre agregados e pasta de cimento e resultando no aumento
da tracdo, flex&o e resisténcia ao cisalhamento.

E importante observar que o efeito quimico da pozolana depende da disponibilidade de
hidréxido de célcio liberado pela reagdo do cimento, o que pode limitar sua eficacia. Além
disso, a velocidade de reacdo das pozolanas, incluindo a CXB, geralmente € mais lenta em
comparagdo com o cimento Portland. Logo, muitas vezes, € aconselhavel utilizar tratamentos
térmicos ou mecanicos para ativar esses materiais cimenticios (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Destaca-se que a eficiéncia dos MCS ¢ influenciada pelo teor de substituicdo de cimento,
pelas condicOes de cura e pelas caracteristicas quimicas, mineralogicas e granulométricas do
material. Além disso, a demanda de agua do composto cimenticio com a adicdo de MCS
depende da forma, quantidade e superficie especifica do material suplementar (ROCHA, 2008).
Portanto, a CXB pode ser uma opg¢do vidvel como um MCS com potencial para melhorar as

propriedades de concretos e argamassas.

2.1.2 Processos de ativacéo

Os processos de ativagdo de MCS sdo fundamentais para aumentar sua reatividade e, assim,
melhorar suas propriedades. Fatores como energia de ativacdo, temperatura, superficie de
contato e pressdo tém influéncia na cinética de reacdes quimicas no estado sélido. Isso significa
que a distribuicdo atdbmica, a superficie especifica e a forca das ligacdes afetam as velocidades
das reacOes. Portanto, por meio de tratamentos mecanicos ou térmicos, uma estrutura
predominantemente cristalina pode adquirir a capacidade de reagir quimicamente devido ao
aumento de sua superficie especifica e amorfizacdo (RAYMOND, 2008).

A silica, por exemplo, pode apresentar fases amorfas e cristalinas, como tridimita, quartzo
e cristobalita, dependendo de como é obtida (CORDEIRO, 2006). Istuque et al. (2016)
demonstraram que, em MCS, como as cinzas, fases amorfas ou cristalinas de silica podem
surgir apés tratamentos térmicos. Além disso, tanto a morfologia quanto a composicdo das
particulas individuais sdo influenciadas pela temperatura de calcinagdo das cinzas, tornando a
avaliacdo dessa temperatura crucial (MORALES et al., 2009).

Cordeiro (2006) conduziu um estudo sobre a cinza originada da queima do bagaco de cana
de agucar, utilizando temperaturas de 300 °C e 600 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min
e tempo de residéncia de 3 horas. O autor concluiu que a queima a 600 °C resultou em cinzas

mais reativas. Por outro lado, a queima néo controlada pode resultar em uma alta quantidade de
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silica cristalina, necessitando de moagem adicional para melhorar sua atividade pozolénica
(MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Nesse sentido, a ativacdo mecanica é definida como o aumento da reatividade de um
material por meio da moagem (MAJANO et al., 2014). Esse processo € rapido, simples e capaz
de conduzir rea¢Bes quimicas a temperatura e pressdo ambiente, tornando-o uma alternativa de
baixo consumo energético e sustentavel (GOMOLLON-BEL, 2019).

Diversos autores tém associado a alta reatividade pozolanica de um material a sua elevada
superficie especifica (CORDEIRO; KURTIS, 2017; GAVA; PRUDENCIO, 2007; HOPPE et
al., 2017). Por exemplo, Cordeiro et al. (2011) mostraram que a atividade pozolanica da cinza
de cana de agucar aumentou a medida que o tempo de moagem aumentou. Entretanto, em alguns
materiais, a moagem deve ser combinada com tratamento térmico posterior, uma vez que a
ativacdo de certos compostos pode ndo ocorrer instantaneamente durante a moagem (ZHAO et
al., 2017).

2.1.3 Hidratagédo do cimento Portland

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), a hidratacao do cimento Portland envolve reacdes
simultaneas de seus compostos anidros com a dgua, mas essas reacdes ocorrem em diferentes
velocidades, influenciando a consisténcia e o inicio do endurecimento da pasta.

Os aluminatos, por exemplo, tém uma velocidade de hidratacdo mais rapida do que 0s
silicatos e desempenham um papel crucial na determinacdo da consisténcia e do tempo de pega
da pasta. Quando o cimento Portland hidrata, o silicato bicalcico (C2S) e o silicato tricélcico
(C3S) geram silicatos de célcio hidratado (C-S—H) e hidroxido de célcio (CH), também
conhecido como portlandita, compostos essenciais para a resisténcia do material cimenticio.
Por outro lado, 0 aluminato tricélcico (C3A) e o ferroaluminato tetracalcico (C4AF), na presenca
de gesso, formam etringitas e iniciam o processo de endurecimento (NEVILLE, 2016).

A avaliacdo da reacdo de hidratacdo do cimento abrange aspectos quimicos e fisicos. No
aspecto quimico, relaciona-se ao desenvolvimento de particulas de cimento anidro, com ou sem
propriedades de ligacdo (AITCIN, 2016). A composicdo, temperatura de exposicio,
permeabilidade do composto cimenticio e taxa de agquecimento sdo fatores que influenciam a
intensidade desses processos fisicos e quimicos (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

A relacéo agua/cimento (a/c), por sua vez, influencia o calor de hidratacéo e a velocidade
da hidratacdo da pasta de cimento. Estudos mostram que valores menores de a/c resultam em
menor calor de hidratacdo, retardando a hidratacdo. No entanto, ter um calor de hidratacdo mais

elevado néo significa necessariamente uma hidratagdo mais eficaz ao longo do tempo (PANE;
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HANSEN, 2005; ZENG et al., 2012). Dependendo da composicdo quimica do cimento, séo
necessarios cerca de 30% de agua em relagdo ao seu peso para uma completa reacdo de
hidratacdo, sendo que o restante da dgua se destina as condicdes de trabalhabilidade. A agua
livre, além de limitar a ativacdo térmica da hidratacdo inicial, resulta na formacdo de menos
produtos de hidratag&o, nos estagios iniciais, em pastas com alta a/c. A medida que a hidratacéo
avanca, a dgua livre é consumida, favorecendo a formacéo de produtos de hidratagcdo em pastas
com maior umidade. No entanto, é crucial observar que, embora a quantidade de 4gua influencie
0 desenvolvimento dos produtos de hidratacdo, uma alta relacdo a/c reduz a resisténcia a
compressdo da amostra (MENEZES, 2018).

2.1.4 Xisto betuminoso

Segundo Melo (2013), xisto é uma denominacdo genérica referente as rochas oleiferas,
sendo que sua nomenclatura geoldgica é folhelho. Estes folhelhos podem ser classificados como
folhelho betuminoso (rochas compactas das quais é possivel extrair a fracdo organica utilizando
solventes) ou folhelho pirobetuminoso (tipo predominante nas reservas brasileiras e objeto
deste estudo), cuja fracdo organica é formada por querogénio, o qual, por ndo ser soltivel em
solventes organicos, precisa ser aquecido para ser extraido da matriz mineral sob a forma de
6leo e gas. A composi¢cdo quimica do Xxisto esta intrinsecamente ligada a da propria rocha,
tornando um folheto rico em silica uma excelente opcdo para a producdo de cimento devido as
suas propriedades pozolanicas (RADWAN et al., 2013).

Segundo Doumer et al. (2014) e com base na NBR 10004 (ABNT, 2004), o xisto retortado
é classificado como residuo Classe Il A — ndo perigoso e ndo inerte. A presenca de ferro,
aluminio, manganés e sulfato, que ocorrem naturalmente em altos niveis em solos agricolas, é
um dos fatores que contribuem para a ndo inércia do XR.

E valido mencionar que o XB origina diversos subprodutos e rejeitos que podem ser
aproveitados por segmentos industriais, tais como na producéo de vidros, ceramicas e cimentos,
além de servir como matéria-prima para argilas expandidas utilizadas em concretos estruturais
e isolantes termoacusticos. Ademais, alguns rejeitos da mineragédo do xisto séo economicamente
aproveitaveis, tais como o calxisto (utilizado na agricultura para corre¢do de acidez do solo),
cinzas de xisto (empregadas como insumo para producdo cimenticia), torta oleosa (aplicada
como combustivel sélido alternativo a lenha e ao carvdo mineral) e os finos de xisto (usados
como combustivel e em cerdmicas) (PETROBRAS (2003) apud Assuncéo, 2004).

Segundo Chian et al. (2016), o 6leo de xisto € um combustivel ndo convencional que contém

parafina e olefina em sua composicéo, tornando-o adequado para uso como 6leo combustivel
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por queima direta. O querogénio, um componente-chave presente no XB, pode ser extraido de
duas maneiras distintas: o método de retorta e 0 método in situ.

O metodo de retorta envolve a mineracao superficial do xisto, seguida por uma retorta (vaso
cilindrico vertical composto por zonas de secagem, aquecimento, pirolise e resfriamento do
xisto) também realizada superficialmente, e, por fim, o processamento do éleo de Xisto. Nesse
processo, o xisto € extraido a céu aberto e fragmentado em pedacos menores para ampliar a area
de extracdo superficial do 6leo. Apds essa etapa, 0 material precisa passar por um processo de
pirélise, ou seja, ser tratado com géas a cerca de 500°C para liquefacéo do 6leo. O vapor de 6leo,
juntamente com o gas de xisto, é direcionado para um separador, onde ocorre a sua
condensacdo. Posteriormente, o 6leo de xisto condensado é submetido ao processamento para
a producdo de combustiveis e produtos quimicos, enquanto o gas ndo condensavel é reutilizado
como gas de retorta (CHIAN et al., 2016). Os liquidos resultantes do processo séo escoados por
meio de carretas, enquanto o gas de xisto segue para a Incepa (industria ceramica) por gasoduto.

Por outro lado, 0 método in situ envolve o aquecimento ou pirélise do Xxisto acontece
enguanto a rocha ainda esta no subsolo, através de fraturas na rocha. Posteriormente, o 6leo de
xisto é bombeado para a superficie e processado em combustiveis e outros produtos quimicos.

Segundo Knaus et al. (2010), o Brasil ocupa a quarta posi¢do em termos de recursos de XB.
O pais abriga cerca de nove depdsitos de XB, sendo dois deles particularmente bem
caracterizados: o deposito localizado no Vale do Paraiba e a Formagdo Irati. A jazida do Vale
do Paraiba esté situada no estado de Séo Paulo e estima-se que contenha aproximadamente 2
bilhGes de barris de XB. Por sua vez, a Formacao Irati estende-se ao sul do pais, cobrindo uma
extensdo de 1700 quilémetros. No estado do Rio Grande do Sul, o XB € encontrado em dois
leitos separados por 12 metros de xisto e calcario. O leito superior possui 9 metros de espessura
e afina em direcdo ao sul e leste, enquanto o leito inferior tem 4,5 metros de espessura e se afina
na direcdo sul. No estado do Parana, mais precisamente em Sdo Mateus do Sul, existem dois
leitos de XB denominados "alto™ e "baixo", com espessuras de 6,5 metros e 3,2 metros,
respectivamente. Em Santa Catarina, foram identificadas até 80 camadas de XB, distribuidas
de maneira irregular entre camadas de calcdrio e dolomita. Essas informagfes revelam
variagoes na espessura e na distribuicdo das camadas de XB nessas regides do Brasil. A Figura

1 ilustra a localizacdo dos depdsitos de XB no Brasil.
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Figura 1 — Localizacdo das jazidas de xisto betuminoso no Brasil
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Fonte: Knaus et al. (2010).

E importante destacar que esses depositos possuem potencial econdmico devido a
possibilidade de extracdo de 6leo de xisto, contudo a exploracdo de recursos naturais tais quais
0 XB, pode acarretar impactos ambientais como polui¢éo hidrica e combustao espontanea dos

residuos remanescentes da rocha sedimentar, e, portanto, exige cuidados adequados.
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3 REVISAO SISTEMATICA DE LITERATURA

Considerando as crescentes preocupagdes ambientais associadas as atividades da indudstria
da construcdo, este capitulo revisa o potencial uso da CXB como substituto do cimento em
materiais cimenticios. Como questBes especificas a serem investigadas, apresenta-se o teor
ideal de CXB a ser incorporado na mistura, a temperatura de queima do XB para obtencdo da
cinza, a influéncia da area especifica e da composi¢cdo quimica da CXB nos compdsitos, além

dos efeitos de sua adigédo nas propriedades do estado fresco, mecanicas e de durabilidade.

3.1 Metodologia

Para tanto, realizou-se uma Revisdo Sistematica de Literatura (RSL) por meio do método
ProKnow-C (Knowledge Development Process - Constructivist) (ENSSLIN et al., 2010). Trata-
se de uma abordagem estruturada para a selecdo de estudos relevantes, a sintese de evidéncias
e a identificagdo de lacunas de conhecimento, que vem sendo amplamente empregada na
literatura (GOMES et al., 2019; REIS et al., 2023, 2022). A Figura 2 apresenta as principais

etapas da RSL sobre materiais cimenticios com adi¢do de CXB.

Figura 2 — Etapas da RSL usando o ProKnow-C
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Inicialmente, foram pesquisadas aos pares as palavras-chave “oil shale”, “ash”, “concrete”,
“cement-based material”, “Portland” e “mortar”, por meio dos filtros disponiveis das bases de
dados selecionadas—Science Direct, Web of Science e Scopus. Considerou-se o periodo de 42
anos (de 1980 até junho de 2023) como espaco temporal, de forma a ampliar a abrangéncia da
busca—artigos antigos foram mantidos no portfdlio devido a falta de trabalhos recentes. A
busca pelos artigos nas bases indicadas teve como retorno inicial 1979 artigos, que foram

submetidos as etapas seguintes de selegcdo prescritas pelo ProKnow-C, como mostrado na



24

Figura 2. Como resultado, foram selecionados 14 manuscritos para compor o portfélio

bibliogréfico, os quais séo apresentados na Tabela 1, em ordem cronoldgica.

Tabela 1 — Bibliografia selecionada pelo ProKnow-C.

Referéncia Titulo Periddico Ano Citacles
(ISH-SHALOM;  Cementing properties of oil-shale  Cement and Concrete 1980 31
BENTUR; ash: 1. Effect of burning method Research
GRINBERG, and temperature
1980)
(BENTUR; ISH--  Cementing properties of oil shale ~ Cement and Concrete 1981 24
SHALOM; ash: Il. Moist curing of cast and Research
GRINBERG, compacted samples
1981)
(BAUM,; Comparison between oil-shale ash  Cement and Concrete 1986 4
SOROKA, 1986) and cement pastes Research
(KHEDAYWI et Pozzolanic activity of jordanian oil Cement and Concrete 1990 26
al., 1990) shale ash Research
(YEGINOBALIL;,  Effectiveness of oil shale ash in Materials and 1993 15
SMADI; reducing alkali-silica reaction Structures
KHEDAYWI, expansions
1993)
(FENG et al., Shale ash concrete Cement and Concrete 1996 17
1997) Research
(CHAN; JI, 1998)  Water sorptivity and chloride Construction and 1998 50
diffusivity of oil shale ash concrete Building Materials
(SMADI; The use of oil shale ash in Portland Cement and Concrete 2003 90
HADDAD, 2003) cement concrete Composites
(AL-HASAN, Behavior of concrete made using  Oil shale 2006 32
2006) oil shale ash and cement mixtures
(OYMAEL, 2007) Suitability of oil shale ash as a Estonian Academy 2007 14
constituent of cement Publishers
(ASHTEYAT; Production of self-compacting Jordan Journal of 2012 18
HADDAD; concrete using Jordanian Oil Shale  Civil Engineering
YAMIN, 2012) Ash
(VATIN et al., Cement-based materials with oil IOP Conference 2020 13
2020) shale fly ash additives Series: Earth and
Environmental
Science
(SHI; SHI, 2022)  Investigation on the properties of ~ Advances in Civil 2022 1
concrete containing oil shale waste Engineering
ash as a substitute for cement
(ALSAFASFEH et Oil shale as a substitutional green ~ Advances in Science 2022 0

al., 2022)

component in cement production

and Technology
Research Journal

Uma vez selecionado o portfélio, foram utilizadas como lentes de pesquisa as seguintes

questdes: (i) Qual o percentual ideal de substituicdo de cimento por CXB? (ii) Qual a

temperatura 6tima de queima do XB para obter as cinzas? (iii) Qual a influéncia da area
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especifica superficial da CXB quando esta é incorporada a materiais cimenticios? (iv) Como a
composic¢do quimica da CXB influencia o desempenho de compdsitos & base de cimento
Portland? (v) Qual a relacéo entre o teor de CXB e as propriedades fisicas da mistura cimenticia
no estado fresco? (iv) Como a incorporacdo de CXB aos materiais cimenticios influencia suas
propriedades mecanicas e de durabilidade? Desta forma, o processo de RSL foi adotado para
responder a essas perguntas e identificar areas carentes de estudos.

3.2 Resultados e Discussdes

3.2.1 Tipo de material cimenticio

A Tabela 2 apresenta os resultados dos estudos selecionados para o portfélio bibliografico,
destacando-se os tipos de materiais cimenticios, o tipo de modificacdo (substituicao parcial do
cimento ou adicao a mistura) e outras adicoes.

Conforme se observa na Tabela 2, o material cimenticio com uso de CXB mais estudado
pela bibliografia selecionada foi o concreto (60% dos estudos), seguido pela argamassa (40%)
e pela pasta de cimento (33%). Assim, pressupde-se que 0 maior interesse da comunidade
cientifica em investigar o concreto esteja relacionado a aplicacdo pratica, uma vez que o
concreto é um dos materiais de construgdo mais usados na construcéo civil.

Nos estudos que empregaram o concreto — Smadi e Haddad (2003), Chan e Ji (1998), Al-
Hasan (2006), Ashteyat, Haddad e Yamin (2012), Yeginobali, Smadi e Khedaywi (1993), Vatin et al.
(2020) e Shi e Shi (2022) —, as modificacdes realizadas foram a substituicdo parcial do cimento
ou adicdo de CXB ao traco, assim como em argamassas € pastas de cimento. Entende-se que,
em razdo da composicao quimica das cinzas (Tabela 2), sua utilizagdo em compdsitos a base de
cimento Portland incrementa o carater cimenticio e pozolanico da amostra. A vista disso, a CXB
pode ser utilizada tanto como adi¢do ou substituicdo ao cimento, variando seu percentual de
acordo com a granulometria, composicao e especificacdes de cada trabalho.

No entanto, para Ish-Shalom et al. (1980), a influéncia da CXB é melhor avaliada em
argamassas compactadas, uma vez que a porosidade inicial € mais controlada e, sendo assim, a
caracteristica cimentante das cinzas reflete diferencas na resisténcia das amostras. Além disso,
mesmo que a pasta de cimento seja um material menos complexo de ser caracterizado do que a
argamassa e o concreto, ela envolve uma matriz cimenticia altamente reativa e uma quantidade

limitada de agua. Consequentemente, 0s seus estudos tambem sdo desafiadores.



Tabela 2 — Detalhes dos materiais cimenticios empregados pela bibliografia selecionada.
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Referéncia Tipo de material Modificagdo Teor de CXB Temperatura de Area especifica  Teor de CaO, SiO,,
cimenticio queima do XB sup. [cm?%g] Al;O3 e Fe,O3 da CXB
(SMADI; (i) Argamassa - Substituicdo de cimento por 10%%*, 20%*, = 650 °C - 39,7%-35,4%—3,8%—
HADDAD, 2003) (ii) Concreto CXB 30%*, 40%, 2,0%
- Substiuicdo de areia por 50%, 60%, 70%,
CXB 80%, 90%, 100%
(CHAN; JI, Concreto Substituicdo de cimento por 5%, 10%, 20% - 6000—8000 2,6%-56,3%-30,2%—
1998) CXB 9,2%
(ISH-SHALOM; Argamassa Argamassa compactada — (i) 600 °C 10000—15000 (i) 44,1%-17,6%-8,3%—
BENTUR,; “areia + cinza” (if) 700 °C 2,9%
GRINBERG, (iii) 800 °C (i) 48,7%—-20,3%—7,8%—
1980) (iv) 900 °C 2,9%
(v) 1000 °C (iii) 50,3%-21,9%-8,5%
(vi) 1100 °C (iv) 53,5%-21,6%-9,3%
(V) 55,2%—-22,9%-8,1%
(vi) 54,7%-23,0%—
10,1%-2,1%
(AL-HASAN, Concreto Substitui¢do de cimento por  10%, 20%. 30% 800 °C - 49,7%-31,0%—4,7%—
2006) CXB 1,71%
(BENTUR; ISH-- (i) Pasta de Adigdo de CXB a mistura - 650 °C, 760 °C 10000—15000 -
SHALOM; cimento
GRINBERG, (ii) Argamassa
1981)
(KHEDAYWI et (i) Pasta de Substitui¢do de cimento por  20% 650 °C 6000 39,7%-35,4%-3,8%—
al., 1990) cimento CXB 2,0%
(if) Argamassa
(FENG et al., (i) Pasta de - Substituicdo de cimento por 10%, 20%, 30% — 6000—8000 2,6%-56,3%—-30,2%—
1997) cimento CXB 9,22%
(i) Concreto - Uso de aditivo
superplastificante
(ASHTEYAT; Concreto - Substituicdo de cimento por 10%, 15%, 20%, 650 °C 5500 46,2%-19,4%—-6,8%—
HADDAD, CXB 25%, 30% 1,9%
YAMIN, 2012) - Adicdo de filler calcério
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Referéncia Tipo de material Modificagdo Teor de CXB Temperatura de Area especifica  Teor de CaO, SiO,,
cimenticio gueima do XB sup. [cm?/g] Al,O3 e Fe;O; da CXB
- Uso de aditivo
superplastificante
(YEGINOBALIL (i) Argamassa Substitui¢do de cimento por  10%, 20% 650 °C 5000—6000 39,7%—-35,4%—3,8%—
SMADI; (ii) Concreto CXB 2,0%
KHEDAYWI,
1993)
(OYMAEL, Pasta de cimento  Adicdo de CXB a mistura 15%, 30% (i) 500 °C 6300 (i) 36,1%-29,3%—
2007) (ii) 600 °C 6200 10,2%-4,7%
(iif) 700 °C 6000 (i) 32,8%—-28,6%—9,0%—
(iv) 800 °C 5900 4,5%
(v) 900 °C 5800 (iii) 26,4%-39,1%—
(vi) 1030 °C 5700 7,8%-4,2%
(iv) 31,2%—-28,4%-—
9,4%-4,4%
(v) 29,0%—20,3%—
13,0%4,4%
(vi) 26,8%—14,5%—
17,5%-4,9%
(VATIN et al., Concreto Adicdo de CXB a mistura 30%, 40% - 3000—3500 36,6%—27,8%—7,0%—
2020) 4,2%
(BAUM,; Pasta de cimento  Substitui¢do de cimento por — - 11000 -

SOROKA, 1986)
(SHI; SHI, 2022)

(ALSAFASFEH
et al., 2022)

(i) Argamassa
(ii) Concreto

Cimento

CXB

- Substituicdo de CXB por
cimento

- Uso de aditivo
superplastificante

Adicdo de CXB ao cimento
na etapa de moagem

10%, 20%, 30%

10%, 20%, 30%,
40%, 50%, 60%,
70%, 80%, 90%,
96%**

46,2%—25,9%-1,9%—
1,5%

Nota: * Teores de substituicdo de areia por CXB; ** O percentual de substituicdo do cimento por CXB ¢ limitado a 96% porque a fabricagdo do cimento
também conta com 4% de gesso, que sao fixos.
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3.2.2 Teor de CXB

A quantidade de CXB a ser incorporada aos materiais cimenticios determina o seu
desempenho, eficiéncia, sustentabilidade e compatibilidade. Por isso, é fundamental determinar
o melhor teor de CXB (em percentual de massa de cimento). A Figura 3 apresenta o nimero de

vezes em que cada teor de CXB foi empregado no portfélio de artigos selecionados.

Figura 3 — Frequéncia de cada teor de CXB na bibliografia selecionada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Observa-se que os teores mais frequentes na literatura selecionada foram 10%, 20% e 30%
(oito artigos). O teor intermediario de 15% foi verificado em dois trabalhos, enquanto o de 40%
foi testado em trés artigos. Ja os teores na faixa de 50% a 90% foram testados em dois trabalhos
cada. Os teores de 5%, 18%, 25%, 96% e 100% foram utilizados apenas uma vez cada um.

Alguns autores revelaram que a CXB pode ser utilizada como substituicdo ao cimento em
concretos e argamassas em até 30% em relagcdo a massa de cimento, e definiram o teor de 10%
de substituicdo como ideal (AL-HASAN, 2006; ASHTEYAT; HADDAD; YAMIN, 2012;
FENG et al., 1997; SMADI; HADDAD, 2003). Outros autores limitaram o uso da CXB em
20% do peso como substituicdo de cimento em pastas e argamassas (CHAN; JI, 1998;
KHEDAYWI et al., 1990; SHI; SHI, 2022; YEGINOBALI;, SMADI; KHEDAYWI, 1993).
Além disso, em alguns estudos, a CXB foi utilizada como adi¢cdo em pastas e concretos,
variando sua concentracdo entre 15% e 30% em relacdo a massa de cimento (BENTUR; ISH--
SHALOM; GRINBERG, 1981; OYMAEL, 2007; VATIN et al., 2020). Desses trabalhos,

observou-se a tendéncia de que o aumento do teor de cinzas (acima de 30%) levou a reducéo
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da resisténcia a compressdo do concreto, corroborando com o exposto em Al-Hasan (2006),
Ashteyat; Haddad; Yamin (2012) e Vatin et al. (2020).

Deve ser ressaltado que o teor de CXB a ser incorporado em materiais cimenticios é de
fundamental importancia para garantir o desempenho adequado e, ndo menos importante, a
eficiéncia, a sustentabilidade e a compatibilidade desses materiais. Entretanto, os estudos
identificados ndo apresentam conclusdes explicitas a esse respeito, gerando a necessidade de
mais estudos sobre este topico. A analise mostra que que teores entre 10% e 30% séo
comumente considerados adequados para substituicdo ou adicdo de CXB em concretos e
argamassas. Além disso, deve-se considerar que o aumento do teor de cinzas pode levar a uma
reducdo da resisténcia a compressdo do concreto. A escolha da dosagem da CXB deve
proporcionar equilibrio entre o beneficio cimenticio e pozolanico das cinzas e a manutencéao
das propriedades mecanicas desejadas para o material final, o que justifica maiores esforcos

para sua determinagéo.
3.2.3 Temperatura de obtencdo da CXB

A temperatura de queima é um parametro critico para a obtencdo de uma CXB com
composicdo uniforme. Isso ocorre porque o xisto de diferentes regiGes possui caracteristicas
geoldgicas distintas, e 0 processo de queima oferece uma oportunidade de homogeneizagdo das
propriedades fisicas e quimicas da CXB. Portanto, faixas iguais de temperatura de queima
podem produzir cinzas com composi¢des quimicas diferentes entre si (OYMAEL, 2007). Nesse
sentido, a Figura 4 mostra a frequéncia por faixas de temperatura de queima em que a CXB foi

obtida nos artigos selecionados.
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Figura 4 — Frequéncia por faixas de temperatura de queima do XB na bibliografia
selecionada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Nota-se que temperaturas de queima entre 500 °C e 1100 °C foram testadas pela literatura,
sendo as mais comuns compreendidas entre 600 °C e 700 °C (50% dos trabalhos). Temperaturas
entre 700 °C e 800 °C, e entre 900 °C e 1100 °C, foram usadas em 21% e 14% dos artigos,
respectivamente. Os demais casos foram pouco frequentes no portfélio.

Alguns autores queimaram CXB em laboratorio usando temperaturas entre 600 °C e 1100
°C durante 15 minutos e mostraram que 0 aumento da temperatura reduziu a concentracao de
CaCOs, favorecendo a formacédo de cal livre. Além disso, compostos de cal foram obtidos a
partir de 600 °C, e houve formacéo de sulfato de calcio (CaS0O.) e silicato de calcio (CazSiO4)
entre 700 °C e 800 °C. Ademais, foi demonstrado que a moabilidade—raz&o entre a superficie
obtida e a energia consumida para a obtencdo da mesma—das cinzas entre 600 °C e 800 °C é
muito maior em relacdo a mesma caracteristica das CXB obtidas acima dessa temperatura.
Quanto a resisténcia a compressdo, melhores resultados foram alcang¢ados usando cinzas obtidas
entre 700 °C e 900 °C (ISH-SHALOM et al., 1980).

Outro estudo avaliou a queima das cinzas em laboratério, utilizando temperaturas entre 500
°C e 1030 °C, e revelou que a resisténcia a compressao, finura e atividade pozolanica da amostra
feita com CXB obtida a 700 °C foram maiores quando comparadas as demais. Neste caso, 0 C—
S—H desenvolveu-se melhor nas amostras que utilizaram a CXB obtida nessa temperatura, uma
vez que a silica ativa presente nesse material reage rapidamente com o hidroxido de calcio e
forma o C—S—H, melhorando a resisténcia da amostra (OYMAEL, 2007).

As CXB utilizadas nos demais trabalhos foram obtidas ja queimadas, ou seja, sem analise

da temperatura ou duracgdo da queima.
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Com base no que foi discutido, pode-se deduzir que o XB apresenta uma temperatura 6tima
de queima para obtencdo das cinzas em torno de 600 °C a 800 °C, mesmo que outras faixas de
temperatura tenham sido testadas por trabalhos recentes. Essa faixa de temperatura € a mais
empregada pela literatura e favorece a resisténcia a compressdo, a moabilidade e a atividade

pozolanica do material cimenticio. Este topico pode ser usado para pesquisas futuras.
3.2.4 Area especifica superficial

A analise da area especifica da CXB € necessaria, pois essa caracteristica influencia na
reatividade e absor¢do de agua do material. Dos trabalhos do portfélio, 10 artigos evidenciaram

essa caracteristica, distribuidos conforme a Figura 5.

Figura 5 — Frequéncia por faixas de area especifica superficial do CXB na bibliografia

selecionada
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Fonte: Elaborado pelo autor.

A incidéncia de utilizacdo da CXB com area especifica superficial compreendida entre 5000
e 8000 cm?/g foi em torno de 60%, seguida pela area de 10000 a 15000 cm?/g (30%) e, por
tltimo, os valores compreendidos entre 3000 e 3500 cm?/g, correspondendo a cerca de 10% das
publicacoes.

Alguns autores revelaram que a atividade pozolanica da cinza é favorecida com o aumento
de sua finura (KHEDAYWI et al., 1990). Assim, a adicdo de CXB com éarea especifica
superficial entre 6000 e 8000 cm?/g pode contribuir para a resisténcia do concreto, uma vez que
aumenta sua reatividade devido a area disponivel para precipitacdo dos produtos de hidratacdo
do cimento (FENG et al., 1997). Além disso, alguns estudos apontaram que a finura da CXB

influencia na resisténcia de argamassas, sendo que particulas de cinza com tamanho médio de
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10 um podem beneficiar a resisténcia a compressao e a flexdo da argamassa quando adicionadas
a este material. Além disso, explicitaram que a fluidez do traco é prejudicada e o ponto de
saturacdo aumentado conforme a adicdo de CXB (SHI; SHI, 2022).

Nesse contexto, a etapa de moagem da producdo cimenticia acontece mais rapidamente e
com menor consumo de energia quando particulas de CXB com tamanhos inferiores ao clinquer
séo adicionadas ao processo (ALSAFASFEH et al., 2022). Alguns estudos evidenciaram que a
resisténcia a compressdo do concreto diminui com o aumento do teor de cinzas, uma vez que a
adicdo de CXB aumenta a demanda de agua e motiva o aumento da relagéo a/c dos tracos (AL-
HASAN, 2006; ASHTEYAT; HADDAD; YAMIN, 2012; VATIN et al., 2020).

A liberacdo de calor dos concretos contendo CXB, por sua vez, € mais lenta e gradual em
relacdo aos concretos sem adicdo, promovendo um retardo no ganho de resisténcia inicial da
amostra (ASHTEYAT; HADDAD; YAMIN, 2012; SMADI; HADDAD, 2003; VATIN et al.,
2020).

A partir do exposto, pode-se concluir que o uso da CXB ¢ favorecido em compostos
cimenticios devido a sua alta area especifica superficial em comparacao a finura do cimento de
3500 cm?/g (SMADI; HADDAD, 2003). Em outras palavras, 0 aumento da finura da cinza
incrementa sua atividade pozolanica. A analise do portfélio bibliografico apresentado sugere
que a adicdo de CXB com éarea especifica entre 6000 e 8000 cm?/g ¢ ideal para melhorar a

resisténcia do concreto.
3.25 Composicdo quimica

A Tabela 2 especifica o teor de adicdo de CXB, a temperatura de queima para obtencdo das
cinzas, a area superficial e a composicao quimica da CXB—teor de 6xido de célcio (Ca0),
dioxido de silicio (SiO>) e 6xido de aluminio (Al.03) em percentual de massa. A analise desta
tabela permite notar que a composi¢do quimica da CXB varia de acordo com a temperatura de
obtencdo da cinza e, principalmente, com a origem mineralégica da rocha da qual é extraida.
Portanto, é importante avaliar essas caracteristicas antes de aplicar a cinza.

A cal (Ca0), asilica (SiO.), a alumina (Al203) e 0 o0xido de ferro (Fe2Oz3) sdo os principais
constituintes do Cimento Portland, e essas substancias também estdo presentes na CXB,
conferindo caracteristicas cimenticias ao material (PERUZZI, 2002). Além disso, de acordo
com a norma NBR 12653 (ABNT, 2015), os materiais pozolanicos sdo aqueles que, quando
possuem alta finura e estdo em contato com agua, reagem com o hidréxido de célcio e formam
compostos com propriedades de ligacdo, o que é corroborado em alguns estudos (CHAN; JI,
1998; FENG et al., 1997; OYMAEL, 2007) e atribui carater pozolanico a CXB. No entanto, a
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composi¢do das cinzas atendeu aos requisitos quimicos para materiais pozolanicos da norma
supracitada em apenas dois dos estudos do portfolio (CHAN; JI, 1998; FENG et al., 1997),
expondo a diferenca mineraldgica de cada regido e salientando a importancia da analise quimica
do material.

A utilizagdo da CXB em materiais cimenticios, em condi¢fes iguais e em relagdo a uma
referéncia sem o uso de pozolanas, tende a aumentar a resisténcia a sulfatos, reduzir a
permeabilidade, mitigar a reacdo alcali-agregado, aumentar a resistividade elétrica e reduzir a
ocorréncia de eflorescéncias nestes compostos (ABNT, 2015). Isso ocorre porque ela promove
a formagdo de produtos quimicos benéficos para esses materiais, melhorando suas
caracteristicas e durabilidade. A partir desta perspectiva, espera-se que futuros estudos avaliem
o potencial da CXB em atuar como aglomerante em compostos cimenticios, sobretudo quando

expostos a umidade.
3.2.6 Propriedades fisicas no estado fresco

Analisar as propriedades fisicas no estado fresco dos materiais cimenticios contendo CXB
em sua composicdo € essencial, uma vez que a aplicabilidade do material esta diretamente
relacionada a quantidade de agua a ser utilizada na mistura. No entanto, do portfélio
bibliogréafico selecionado, apenas dois trabalhos relataram essa analise.

Alguns autores observaram que a demanda de agua e aditivos superplastificantes aumentou
para manter as propriedades frescas do concreto dentro das faixas aceitaveis de
trabalhabilidade. Demonstrou-se que os concretos com adicdo de cinzas apresentaram valores
satisfatorios em termos de fluidez, viscosidade e resisténcia a segregacao quando a substituicdo
de massa de cimento por CXB foi de até 10% (ASHTEYAT; HADDAD; YAMIN, 2012).

Por outro lado, outra pesquisa reportou que a adicdo de CXB a mistura aumenta o ponto de
saturacdo do material cimenticio e reduz sua fluidez, tornando necessario 0 uso de aditivos
adequados para melhorar a trabalhabilidade do concreto (SHI; SHI, 2022).

A analise dos resultados obtidos evidencia que as propriedades fisicas da mistura no estado
fresco estdo diretamente relacionadas ao teor de CXB empregado. De modo geral, maiores
teores elevam a demanda de &gua necesséria para alcancar uma trabalhabilidade adequada.
Assim, o teor de CXB adicionado aos materiais cimenticios deve ser controlado, e a utilizagdo
de aditivos redutores de agua pode ser considerada, a fim de ndo impactar a relacdo a/c e,
consequentemente, influenciar na resisténcia a compressao da amostra. Este topico pode ser

usado em investigagdes futuras.
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3.2.7 Resisténcia a compressdo e durabilidade

Avaliar a resisténcia a compresséo e durabilidade dos materiais cimenticios é de extrema
importancia, pois essas caracteristicas estdo relacionadas ao desempenho estrutural. Dos
trabalhos do portfdlio, 13 artigos analisaram o desempenho mecanico das misturas contendo
CXB, 0 que corresponde a cerca de 93%. No entanto, apenas 43% dos autores discorreram
sobre a durabilidade desses materiais.

Uma pesquisa demonstrou que a utilizacdo de CXB em substitui¢do a 30% da massa de areia
ou cimento em concretos e argamassas, sem alterar o fator a/c da amostra, reduz
insignificativamente a resisténcia & compressao do material. Além disso, foi reportado que o
teor de substituicdo de 10% aumenta a resisténcia a compressdo do material cimenticio
(SMADI; HADDAD, 2003).

Em outro estudo, a influéncia da CXB e da silica ativa na resisténcia a compressao de
concretos foi comparada e os resultados indicaram que ambas as adicbes aumentam o
desempenho mecénico das amostras, a silica se mostrando mais eficaz, principalmente devido
ao fato de a adicdo de CXB aumentar a demanda de 4gua da mistura e, consequentemente, atuar
negativamente na resisténcia a compressao (CHAN; JI, 1998).

Alguns estudos avaliaram a resisténcia a compressdo de amostras compactas contendo
apenas CXB em sua composicdo, com 8% de agua em relacdo a sua massa. Observou-se que as
amostras ganharam resisténcia conforme o aumento do periodo de cura e hidratacéo, revelando
caracteristicas cimenticias do material (AL-HASAN, 2006; ISH-SHALOM; BENTUR;
GRINBERG, 1980; KHEDAYWI et al., 1990).

Além disso, algumas investiga¢des indicam que a alta demanda de &gua, devido a finura do
material, faz com que a resisténcia a compressdo dos materiais cimenticios com adicdo de CXB
seja menor em comparacdo com as misturas sem adicdo, pois aumenta a relacdo a/c
(ASHTEYAT; HADDAD; YAMIN, 2012; BENTUR; ISH--SHALOM; GRINBERG, 1981;
KHEDAYWI et al., 1990; SHI; SHI, 2022).

A porosidade dos materiais cimenticios também foi abordada. Alguns autores concluiram
que a curva de porosidade da pasta de cimento hidratada e da pasta de cinza sdo semelhantes,
sendo que a segunda possui resisténcia a compressao inferior devido a maior demanda de agua
relacionada a sua finura (BENTUR; ISH--SHALOM; GRINBERG, 1981). E vélido mencionar
que a substituicdo de cimento por CXB em concretos reduz o volume de poros maiores que 100
nm e aumenta a concentracdo de poros menores que 50 nm na pasta de cimento hidratada,

contribuindo assim para a resisténcia a compressdo do concreto (FENG et al., 1997). Em outro
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estudo, demonstrou-se que, apesar da pasta de CXB apresentar maior porosidade total em
comparagdo com a pasta de cimento, a resisténcia & compressdo das amostras € semelhante.
Isso sugere que o gel produzido na hidratacao das cinzas é mais denso do que o gel do cimento
hidratado, baseando-se no fato de que, nas idades iniciais, 0 aumento da porosidade das pastas
de cinza resulta na diminuicdo dos produtos de hidratacdo, levando a formacéo de sélidos mais
densos em comparacdo com os produzidos pela pasta de cimento (BAUM; SOROKA, 1986).

Por fim, um estudo revelou que a substituicdo de cimento por CXB em argamassas e
concretos contribui para a reducéo das expansdes alcali-silica, principalmente devido a elevada
finura das cinzas e ao baixo teor alcalino em comparagdo com outras pozolanas
(YEGINOBALI; SMADI; KHEDAYWI, 1993). Por outro lado, 0 aumento na quantidade de
CXB em concretos promove 0 aumento da expansdo térmica do material, devido a alta
concentragéo de trioxido de enxofre (SO3). Esse composto, ao reagir com o aluminato tricalcico
presente no cimento, gera um hidrossulfoaluminato de calcio altamente expansivo (VATIN et
al., 2020).

A Tabela 3 apresenta o detalhamento das propriedades fisico-quimicas avaliadas e 0s
principais resultados alcancados pelos estudos selecionados para o portfolio. Pode-se constatar
que, de maneira geral, a resisténcia a compressdo dos materiais cimenticios que contém CXB
em sua composicao € favorecida, desde que sua utilizacdo nao altere a relacdo a/c da mistura.
Além disso, observou-se que algumas propriedades de durabilidade, como condutividade
térmica, permeabilidade e difusividade de cloreto, foram beneficiadas com a utilizacdo de
cinzas. A Tabela 3 evidencia a lacuna de estudos em relacéo a outras propriedades mecéanicas
dos materiais cimenticios com CXB, como modulo de elasticidade estatico e dinamico,
resisténcia a tracdo e resisténcia a flexdo, além de importantes propriedades de durabilidade,
como velocidade de pulso ultrassénico, resistividade elétrica, carbonatacdo, entre outras.

Além disso, a andlise dos estudos apresentados na Tabela 3 permitem dizer que a CXB,
quando utilizada em substituicdo ao cimento e em determinadas propor¢des, atua de forma
positiva nas propriedades mecéanicas de compostos cimenticios. No entanto, deve-se destacar
que a producdo desse material tem um impacto ambiental negativo devido & queima do xisto
(ZHOU et al., 2019). Sendo assim, uma alternativa mais sustentavel seria utilizar o XR para
outros fins que ndo envolvam sua queima.

Uma extensa revisdo da literatura feita por Bayaidah et al. (2023) reportou a falta de
pesquisas sobre o uso de XR cru como agregado ou aglomerante em concreto, sendo que a
maioria dos estudos realizados se concentrou na utilizagcdo da CXB como agregado em misturas

de asfalto. Ainda, outros autores revelaram que pesquisas sobre a aplicagdo de XR ativado
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termicamente nas propriedades mecénicas de materiais a base de cimento Portland sdo escassas
(Li et al., 2023), mas 0 XR estabilizado ja se mostrou adequado para ser usado como material
de subleito de estradas (TAN et al., 2018).

Em se tratando de materiais cimenticios, Liu et al. (2021) verificaram a utilizacdo do XR
calcinado como substituto de cimento Portland em argamassas e concluiram que o XR é
composto principalmente por uma série de argilas ativaveis (caulinita, montimorilonita e ilita),
minerais (hematita, albita, siderita) e matéria organica residual. Além disso, a temperatura de
calcinacao e o teor de substituicdo ideais (em termos de resisténcia a compressdo) do XR foram
de 600 °C e 10%.

Li, Cao e Li (2022) também estudaram o XR como substituto parcial de cimento em
argamassas e apontaram que o aumento do teor de XR na mistura influencia diretamente a
consisténcia do material. Além disso, 0s autores reportaram que, aos 56 dias de idade, ao usar
o0 teor de 15% de XR, as propriedades mecéanicas das misturas foram equivalentes a amostra
contendo apenas cimento como aglomerante. Radwan et al. (2013), por sua vez, haviam
avaliado a utilizacdo de XR calcinado a 700 °C e alcalinamente ativado como substituto de
cimento em pastas cimenticias, revelando que os ativadores alcalinos favorecem a resisténcia a
compressdo das misturas de cimento.

Mais recentemente, Li et al. (2023) estudaram a influéncia do XR calcinado a quatro
diferentes temperaturas nas propriedades mecanicas de argamassas e concretos. Os autores
concluiram que a temperatura de calcinacéo é o fator que mais afeta as propriedades mecéanicas
dos materiais, sendo que o XR apresenta maior reatividade quando calcinado a 500 °C.
Ademais, constataram que a utilizacdo de 15% de XR em substituicdo ao cimento resultou em
um concreto com menor porosidade interna, maior densidade e melhores propriedades
mecanicas aos 56 dias de idade.

Bayaidah et al. (2023) investigaram o uso de XR cru e tratado com silano como substituto
parcial da areia, diferentemente dos estudos anteriores que focaram na substituicdo do cimento
em misturas de concreto. Os autores concluiram que a incorporacgdo de 30% de XR resultou em
uma reducdo da resisténcia a compressdo das amostras, atribuida principalmente a elevada
presenca de CaO e SiOz livres no concreto. No entanto, observaram que o uso de 30% de XR

ndo tratado melhorou a impermeabilidade do concreto.



Tabela 3 — Propriedades estudadas e principais conclusdes da bibliografia selecionada.

Referéncia Propriedade Principais conclusoes
(SMADI; HADDAD,  Resisténciaa - A substituicdo ideal de 10% (em peso) de cimento ou areia em concreto/argamassa por CXB
2003) compressao contribui para o0 aumento da resisténcia a compressdo da amostra.

(CHAN; JI, 1998)

(ISH-SHALOM,;
BENTUR,;
GRINBERG, 1980)

(AL-HASAN, 2006)

(BENTUR; ISH--
SHALOM;
GRINBERG, 1981)
(KHEDAYWI et al.,
1990)

(FENG et al., 1997)

(ASHTEYAT;
HADDAD; YAMIN,
2012)

Resisténcia a
compressdo, sorvidade
e difusdo de cloreto

Resisténcia a
compressdo

Resisténcia a
compressdo e
condutividade térmica
Resisténcia a
compressdo

Resisténcia a
compressdo
Resisténcia a
compressdo e
plasticidade

Resisténcia a
compressdo

- A CXB pode ser aplicada para substituir o cimento em até 30% do peso em concretos e argamassas
sem afetar a resisténcia a compressdo da mistura.

- A adicdo de CXB promove um efeito retardador no ganho de resisténcia inicial da amostra.

- A substituico parcial de cimento por CXB aumentou a resisténcia a compressdo do concreto,
porém sua eficacia é menor quando comparada a silica ativa.

- Quanto maior o nivel de substitui¢cdo de cimento por CXB, menor a sorvidade—transporte de
fluidos em materiais poroso—de agua e difusividade de cloreto do concreto, no entanto, sua eficacia
também é menor quando comparada a silica ativa.

- A utilizacdo de 20% de CXB como substituicdo do cimento reduz a permeabilidade do concreto e
contribui para sua durabilidade.

- Todas as amostras contendo CXB aumentaram sua resisténcia a compressao conforme o aumento
de sua idade, revelando propriedades cimenticias do material.

- A maior resisténcia a compressao foi alcangada com a utilizacdo do CXB produzido entre 700 °C e
900 °C.

- A utilizacdo de CXB reduziu a condutividade térmica do concreto.

- A resisténcia a compressdo diminui com o aumento do teor de CXB no concreto.

- A resisténcia a compressdo das pastas de CXB é menor, no entanto, as propriedades cimenticias
intrinsecas a essas pastas ndo sdo necessariamente inferiores as pastas de cimento, pois se encaixam
em uma curva de porosidade semelhante.

- A CXB pode ser utilizada como substituto do cimento em até 20% em peso.

- A moagem mais fina da CXB pode melhorar sua atividade pozolanica.

- Quando a area especifica da CXB estéa entre 6000-8000 cm?/g, sua adi¢do pode contribuir para a
resisténcia a compressdo do concreto.

- A substitui¢do do cimento por até 10% em peso de CXB aumenta a resisténcia & compressao.

- A CXB pode atuar como componente de aditivos superplastificantes, favorecendo a manutencao da
consisténcia do concreto em que é aplicada.

- A substitui¢do do cimento por teores acima de 10% de CXB impactou negativamente na resisténcia
a compressao do concreto, devido ao aumento da demanda de dgua para obtencdo de trabalhabilidade
com variacdes adequadas.
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Referéncia Propriedade Principais conclusdes

- Os concretos autoadensaveis com CXB em sua composicao demonstraram fluidez, espalhamento,
viscosidade e resisténcia a segregacdo satisfatérias.

(YEGINOBALI Expanséo - A adicdo de CXB a concretos e argamassas contribui para a reducéo da expansdo excessiva que
SMADI; KHEDAYWI, pode ocorrer devido a reacOes alcali-silica desses materiais.
1993) - Indicou-se a utilizagcdo de CXB como substituicdo ao cimento em concretos e argamassas em até
20% da massa cimenticia.
(OYMAEL, 2007) Temperatura de - A CXB obtida a 700 °C e utilizada como adi¢éo ao cimento na proporcéo de 15% do peso
obtencdo da CXB e apresentou resultados satisfatorios.
resisténcia a
compressdo
(VATIN et al., 2020)  Expansdo térmica, - Quanto maior o nivel de adigdo de CXB ao cimento, maior a expansao térmica do material
resisténcia a cimenticio e menor a sua retracao.
compressdo, retracdo e - A CXB apresenta maior absor¢do de dgua do que o cimento.
liberagéo de calor - Em termos de resisténcia a compressdo, definiu-se como teor 6timo a adigdo de 30% de CXB ao
concreto.

- A resisténcia a compressdo das amostras reduziu conforme o aumento do teor de CXB.
- Os concretos contendo CXB apresentaram liberagéo de calor mais lenta e gradual quando
comparados as amostras sem adicdo de CXB.

(BAUM; SOROKA, Porosidade e resisténcia - A pasta de CXB apresentou maior porosidade total e capilar e menor area especifica superficial
1986) a compressao quando comparada a pasta de cimento, no entanto, a resisténcia de ambas foi igual.
(SHI; SHI, 2022) Resisténcia a - A CXB com tamanho médio de 10 pm pode aumentar a resisténcia a compressao e a flexdo do

compressao, resisténcia concreto e da argamassa.
a flexdo e resisténciaao - A adicdo de CXB ao concreto reduz a fluidez do traco e aumenta seu ponto de saturacgéo.

gelo. - A forca e resisténcia ao gelo do concreto reduzem conforme o aumento do teor de CXB em sua
composicao.
(ALSAFASFEH et al., Resisténcia a - A adicdo de CXB na producdo de cimento aumentou a resisténcia a compressdo da amostra.
2022) compressdo - Quando o tamanho da particula de CXB é inferior ao clinquer, o processo de moagem do cimento é

mais rapido e com menor consumo de energia.
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3.3 Direc0es para pesquisas futuras

A crescente preocupacdo com 0s impactos ambientais provocados pelo uso do cimento

Portland na construcdo civil tem levado a diversas investigacdes sobre a incorporacdo de

materiais alternativos e adi¢Ges aos compdsitos cimenticios. No entanto, houve pouco interesse

da comunidade cientifica em investigar o comportamento de misturas cimenticias incorporando

a CXB, o que se comprova pelo portfélio bibliografico usado nesta pesquisa—apenas 4 dos 14

artigos selecionados foram publicados nos altimos 10 anos. Portanto, as discussdes a respeito

da literatura selecionada evidenciaram diversas lacunas no conhecimento sobre a utilizacdo da

CXB como substituto do cimento em concretos, argamassas e pastas. A partir da analise dos

estudos, entdo, sugerem-se estudos experimentais visando investigar:

A avaliacdo do desempenho da CXB em diferentes dosagens e propor¢oes de substituicdo
do cimento;

A influéncia da temperatura de producdo da CXB na sua atividade pozolanica e nas
propriedades dos compdsitos cimenticios;

O efeito da granulometria e finura (ou area especifica superficial) da CXB nas
propriedades dos materiais cimenticios;

O impacto do uso de CXB com diferentes composi¢Ges quimicas em materiais a base de
cimento Portland,;

O efeito da adicdo de CXB nas propriedades mecanicas, como resisténcia a compressao,
resisténcia a tracdo e resisténcia a flexdo;

A influéncia da incorporacdo de CXB aos materiais cimenticios nas propriedades fisicas,
como porosidade e absorcdo de &gua, e de durabilidade, como a velocidade de pulso
ultrassénico, resistividade elétrica, carbonatacdo e resisténcia a agentes agressivos, como
cloretos;

A viabilidade econdmica e ambiental da utilizacdo da CXB em larga escala na industria
da construcdo civil;

O uso de XR cru ou calcinado como MCS em compositos cimenticios, evitando o

processo de queima completa do xisto para obtengéo da CXB.
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3.4 Conclusoes

Realizou-se uma revisdo sistematica de literatura sobre a influéncia da adicdo de CXB em

materiais cimenticios e as seguintes conclusdes foram obtidas:

Vi.

Os teores entre 10% e 30% foram considerados adequados para substituicdo ou adicdo de
CXB em concretos e argamassas. Teores acima de 30% podem resultar em uma reducao
na resisténcia & compressdo do concreto.

A temperatura 6tima de queima do XB para obter cinzas esta entre 600 °C e 800 °C. Essa
faixa de temperatura é a mais frequente na literatura e promove melhorias na resisténcia
a compressao, moabilidade e atividade pozolanica do material cimenticio.

A utilizacdo da CXB em compostos cimenticios é vantajosa devido a sua alta area
especifica superficial, que é maior do que a do cimento comum. Isso significa que quanto
mais fina a cinza, melhor sera sua atividade pozolanica. Assim, a adicdo de CXB com
uma area especifica entre 6000 e 8000 cm?/g se mostra ideal para melhorar a resisténcia
do concreto.

A utilizacdo da CXB como aglomerante em compostos cimenticios expostos a umidade
tende a melhorar diversas propriedades, como a resisténcia a sulfatos, permeabilidade
reduzida, mitigacdo da reacdo alcali-agregado, aumento da resistividade elétrica e
reducdo de eflorescéncias.

O teor de CXB utilizado tem uma relacao direta com as propriedades fisicas da mistura
no estado fresco. Espera-se que maiores teores exijam mais agua para obter uma
trabalhabilidade adequada. Portanto, é importante controlar o teor de CXB adicionado
aos materiais cimenticios e considerar o uso de aditivos redutores de dgua para evitar
impactos na relacdo a/c e, consequentemente, na resisténcia a compressdo da amostra.

O uso de CXB em materiais cimenticios geralmente melhora a resisténcia a compressao,
desde que ndo afete a relacdo a/c da mistura. Além disso, propriedades de durabilidade,
como condutividade térmica, permeabilidade e difusividade de cloreto, podem ser
beneficiadas. No entanto, ha uma lacuna de estudos em relacdo a outras propriedades
mecanicas, como modulo de elasticidade, resisténcia a tracdo e flexdo, assim como
propriedades de durabilidade adicionais, como velocidade de pulso ultrassonico,

resistividade elétrica e carbonatacéo.

Essas conclusdes indicam que o desenvolvimento de materiais cimenticios com a

incorporagdo de CXB requer um entendimento completo dos efeitos de tal modificagdo. Por
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iSs0, 0s topicos abordados neste estudo podem ser usados em pesquisas futuras. Estudos mais
recentes também indicaram a possibilidade de usar o XR cru e calcinado, de forma a evitar o
gasto energético associado & queima do xisto para obter a CXB. E véalido mencionar que essas
conclusbes sdo limitadas ao portfélio bibliografico selecionado. Isso significa que o XR

brasileiro ainda carece de investigacdes mais profundas.
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4 MATERIAIS E METODOS

Esta secdo descreve todos o0s materiais e procedimentos utilizados no programa
experimental desta pesquisa. Vale destacar que, embora seja comum encontrar a caracterizacdo
de materiais junto aos resultados e discusses em trabalhos académicos, especialmente aqueles
que sdo o foco da pesquisa, neste trabalho optou-se por apresenta-los nesta se¢do. Essa escolha
visa manter a caracterizacdo do material principal (xisto retortado) alinhada a dos demais
constituintes das argamassas produzidas, facilitando a visualizacao integrada dos componentes
utilizados. Dessa forma, séo incluidos ndo apenas os resultados da caracteriza¢do, mas tambem
discussdes relevantes nesse contexto, proporcionando uma analise mais coesa e contextualizada

dos materiais, desde sua descri¢do até sua aplicacao nos ensaios.

4.1 Materiais

Os materiais utilizados para producdo das argamassas foram cimento Portland CPV-ARI

Plus, xisto retortado, areia natural fina, aditivo polifuncional e agua.
4.1.1 Cimento

Este estudo visa investigar os impactos da substituicdo parcial do cimento Portland por XR
na producdo de argamassa, por isso, € importante escolher aquele que contenha a menor
quantidade possivel de adi¢des minerais, como o do tipo CPV. Além disso, de acordo com
dados do Sistema de Informacdo de Desempenho Ambiental na Construcdo (SIDAC, 2022), o
cimento CPV é o aglomerante que mais demanda energia primaria e emite CO2 durante a sua
producdo. Portanto, a utilizacdo de um MCS como o XR, com potencial de reduzir o consumo
desse tipo de cimento, apresenta um valor significativo do ponto de vista ambiental.

Diante disso, o cimento escolhido para este estudo foi o CPV-ARI Plus, fabricado pela CSN
Cimentos, cuja analise quimica esta apresentada na Tabela 4. Aqui, um ponto merece destaque:
0s principais componentes quimicos desse cimento (6xido de célcio, didxido de silicio, éxido
de aluminio e 6xido de ferro) também s&o abundantemente presentes no XR (ver Tabela 2). O

cimento apresentou Blaine de 4655 cm?/g.

Tabela 4 — Analise quimica cimento CPV-ARI Plus.

Componente quimico SiO2  Fe03 AlkOs CaO MgO SOs3 NaO K20
Percentual em massa [%] 17,76 3,09 4,77 62,65 0,71 2,78 0,21 0,77
Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.1.2 Xisto retortado

Embora possa parecer que o processo de beneficiamento do XB néo tenha um grande valor
para a pesquisa em um primeiro momento, é importante compreendé-lo, pois esse conhecimento
pode revelar insights e oportunidades de reaproveitamento ao trabalhar com seus subprodutos,
como o XR, em pesquisas de materiais cimenticios. Por isso, os paragrafos a seguir detalham
as caracteristicas ndo s6 do XB, mas também a empresa fornecedora e seu processo de
producéo.

Nesse trabalho, utilizou-se xisto retortado com granulometria variando entre 5 e 120
milimetros, fornecido pela Parana Xisto (anteriormente conhecida como Petrosix), localizada
em S&o Mateus do Sul, no estado do Parana. A empresa possui capacidade de processamento
de 5800 toneladas/dia de xisto (PETROBRAS, 2022). Além disso, segundo a Agéncia Nacional
do Petroleo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANP, 2024), a producdo acumulada de éleo de
xisto pela Parana Xisto foi de 4,23 milhdes de m® em 2023.

O metodo utilizado para extrair o 6leo combustivel do xisto € o processo de retorta de
superficie, conforme esquematizado na Figura 6. Algumas das etapas do beneficiamento do XB

podem ser verificadas na Figura 7, que mostra a planta operacional da empresa.

Figura 6 — Fluxograma do método de retorta
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Fonte: Petrobras (2003) apud Assuncao (2004).
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A mineragdo ocorre a céu aberto, através do processo conhecido como stripping mining
(mineracdo em tiras). Inicialmente, é feita a remocao da cobertura vegetal e, em seguida, s&o
utilizadas detonacdes de explosivos para desmontar as camadas de capeamento e intermedidria.
Com isso, as camadas de minério (frente de lavra) ficam expostas e podem ser extraidas pelas
escavadeiras para posterior tratamento (SANTOS, 2009).

O tratamento do xisto consiste principalmente em duas etapas: britagem e peneiramento. A
britagem tem como objetivo reduzir o tamanho da rocha, favorecendo a pirdlise do xisto. Ja o
peneiramento € realizado para extrair os finos do processo, que sdo encaminhados para a
recuperacdo do solo. O tamanho ideal do minério é entre 11 e 85 mm.

Posteriormente, a pirélise ocorre na zona de retortagem, conforme detalhado no item 2.1.4.
Nesta etapa, o xisto retortado é retirado do reator e direcionado para o processo de recuperacdo
da mina. De acordo com Machado e Bigatdo (2007), a quantidade gerada diariamente de xisto
retortado no processo da Petrosix era de 6000 toneladas.

Em sintese, o xisto pirolisado, também conhecido como xisto retortado, é o residuo sélido
gerado na pirdlise. Ele € composto principalmente por uma matriz mineral e carbono residual,
gue se apresenta de maneira semelhante ao coque. Esse carbono é formado durante as reacdes
de craqueamento do querogénio e contém, além disso, uma pequena quantidade de
hidrocarbonetos que ndo foram destilados durante o processo de retortagem. Assim, a
composigdo do xisto pirolisado varia significativamente de acordo com a origem dos Xistos
(composicdo da matriz mineral) e as condi¢Ges de temperatura e processo da pirolise (formacéo
do carbono residual) (SANTQOS, 2009).

A Figura 8 representa o0 aspecto do xisto retortado bruto (ou XR cru) doado pela Parana
Xisto para o desenvolvimento desta pesquisa, na qual se observam fragmentos que variam em

tamanho e forma, desde grandes pedacos irregulares até pequenos fragmentos.
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Figura 7 — Planta operacional da Parand Xisto: (a) xisto detonado na mina; (b) britagem
primaria; (c) britagem secundaria; (d) retorta; () silo de xisto retortado; (f) xisto retortado

()

Fonte: Acervo do autor.
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Figura 8 — Xisto retortado cru recebido da Parana Xisto

X A G
- SRS ¥ i
T = ¥R ¢
4 7N
i {/

L

Fonte: Acervo do autor.
4.1.3 Areia

O agregado miudo utilizado foi a areia lavada fina, fornecida pela Mineracdo RGV e seca
em estufa a 105 °C durante 6 horas. A analise granulométrica do material foi realizada conforme
a NBR 17054 (ABNT,2022), sendo os resultados apresentados na Figura 9. Os demais ensaios

de caracterizacdo, suas respectivas normas e resultados estdo indicados na Tabela 5.

Figura 9 — Curva granulométrica da areia em comparacdo com a NBR 7211 (ABNT 2022)
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Tabela 5 — Propriedades fisicas da areia.
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Anélise Referéncia normativa Resultado
Composicdo Granulométrica NBR 17054 (ABNT, 2022) ZU,
Massa Unitaria [kg/dm?] NBR 16972 (ABNT, 2021) 1,35
Massa Unitaria Umida [kg/dm?] NBR 16972 (ABNT, 2021) 1,05
Médulo de Finura NBR 17054 (ABNT, 2022) 1,72
TorrBes de Argila e Materiais Friaveis [%] NBR 7218 (ABNT, 2015) N/A
Material Pulverulento [%] NBR 16973 (ABNT, 2021) 1,92
Dimensdo Méxima Caracteristica [mm] NBR 17054 (ABNT, 2022) 2,40
Absorcéo de Agua [%] NBR 16916 (ABNT, 2021) 1,01
indice de Vazios [%] NBR 16972 (ABNT, 2021) 51,73
Densidade Condigdo Seca [kg/dm?®] NBR 16916 (ABNT, 2021) 2,63
Densidade Saturada Superficie Seca [kg/dm®]  NBR 16916 (ABNT, 2021) 2,64

Fonte: Mineracdo RGV (2024).

4.1.4 Aditivo

O aditivo utilizado foi o polifuncional (PF) PKTXS8, classificado como aditivo redutor de

agua tipo 2/retardador (RA2-R) e fornecido pela Novakem® em um galdo, como indicado na

Figura 10. Sua utilizacdo teve por objetivo aproximar ao maximo o espalhamento das amostras

ao da argamassa referéncia, sem alterar a relacdo a/c da mistura. As caracteristicas desse PF

estdo apresentadas na Tabela 6 e foram retiradas do boletim técnico fornecido pelo fabricante.

Figura 10 — Aditivo polifuncional fornecido em um galéo
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Tabela 6 — Caracteristicas do aditivo polifuncional PKTX8/RA2-R.

Informacéo Descrigéo ou valor

Coloracéo e aspecto Solucéo estavel de cor marrom escuro
pH 55+1,0

Dosagem sugerida 0,7% a 1,2% sobre a massa de cimento
Massa especifica [g/cm?] 1,10 £ 0,02

Fonte: Novakem® (2024).

415 Agua

A é4gua utilizada foi extraida da rede de distribuicdo municipal, operada pela Companhia de

Saneamento Bésico de Minas Gerais (COPASA).

4.2 Métodos

O fluxograma da Figura 11 apresenta uma visdo geral de todas as etapas do programa

experimental, as quais sédo devidamente detalhadas nas subsegdes seguintes.



Figura 11 — Etapas do programa experimental
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Fonte: Elaborado pelo autor.
4.2.1 Moagem e verificagdo da granulometria do xisto retortado

A moagem foi realizada em um moinho de bolas ceramico durante 8 horas, até que as
particulas passassem pela peneira #200, que possui abertura de 0,075 mm, conforme ilustrado
na Figura 12.A distribuicdo granulométrica do XR foi obtida utilizando-se um granulémetro a
laser CILAS 1090 Liquido, equipamento que determina o tamanho de particulas numa faixa
entre 0,04 pum e 500 pm.
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Figura 12 — Moagem do xisto retortado: (a) Moinho de bolas ceramico; (b) XR moido; (c)
XR separado para aplicacdo em argamassa
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Fonte: Acervo do autor.
4.2.2 Secagem e calcinacdo do xisto retortado

Trés amostras de XR moido foram preparadas com procedimentos diferentes: amostra
“XR”, submetida a secagem em uma estufa (modelo FANEM 515) a uma temperatura de 100
°C por 24 horas, e amostras “XR600” ¢ “XR700”, calcinadas em uma mufla (modelo Zezimaq
2000-1), conforme ilustra a Figura 13a, durante 8 horas em temperaturas de 600 e 700 °C,
respectivamente. O material de antes da calcinagdo pode ser visualizado na Figura 13b.

A escolha dessas temperaturas foi feita com base no fato de que a perda de massa por queima
do XR se mantém quase constante acima de 500 °C, devido a fragmentacdo da estrutura da
caulinita pela desidratacdo, que origina a fase de transicdo chamada metacaulinita. Nessa
temperatura, também ocorre a volatilizacdo da matéria organica residual presente no XR (Li et
al., 2023). Além disso, os estudos de Liu et al. (2021) revelaram que a calcinacdo do XR a 500
°C ndo foi suficiente para estimular completamente a reatividade pozolanica do material. Ja a
700 °C, ocorreu a decomposicdo do metacaulim, o que reduziu a atividade pozolanica do XR.
Assim, os autores definiram 600 °C como a temperatura ideal de calcinagéo para a ativacdo do
XR. Por fim, foi observado que, apds a calcinacao, a coloracdo do material mudou de preto para
marrom avermelhado. Esse fenbmeno pode ser explicado pela combustdo de constituintes
organicos residuais e pela oxidacdo do ferro em contato com o oxigénio (LIU et al., 2021), e
também ocorreu na presente pesquisa, como evidenciado na Figura 13c. Como se observa, essa

analise esta alinhada com aquelas feitas na RSL apresentada anteriormente (se¢éo 3.2.3).
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Figura 13 — Preparacdo do XR: (a) amostras na mufla para calcinacdo; (b) XR pré-calcinado;

(c) XR marrom avermelhado ap0s ser calcinado

et S

Fonte: Acervo do autor.
4.2.3 Ensaios de caracterizacdo do xisto retortado

A érea especifica superficial de um material é influenciada por fatores como seu tamanho,
forma e rugosidade superficial. Nesta pesquisa, a area especifica superficial das amostras "XR"
e “XR600” foi determinada pelo método BET, utilizando o equipamento Anton Paar NOVA
600. O resultado obtido esta apresentado na Tabela 7. E importante ressaltar que ndo foi
realizada uma segunda moagem apos a calcinacdo do material, assim como Wenju et al. (2022)
e Lietal. (2023).

Tabela 7 — Area especifica superficial do XR.
Amostra XR XR600
Area especifica superficial [m%/g] 7,450 4,850
Fonte: Elaborado pelo autor.

A composicdo elementar de cada amostra foi determinada via FRX, utilizando o
equipamento Shimadzu EDX-720. Os resultados da analise quimica das amostras XR (material
cru) e XR600 (material calcinado a 600 °C) estdo apresentados na Tabela 8 e indicam que ambas
as amostras sdo compostas majoritariamente por silica, hematita e alumina, ratificando
pesquisas anteriores (TAN et al., 2018; Ll et al., 2023; WENJU; GUI; BO et al., 2022) e, sendo
assim, conferem potencial pozolanico ao material (SALAH ALALOUL et al., 2021).

Tabela 8 — Composicao quimica do XR e do XR600.

Amostra Percentual (%) em massa por componente quimico
SiO2 Fex03 AlOs K:O CaO SOz  TiO2 MgO P20s MnO
XR 4393 25,02 987 686 618 504 132 093 0,28 024
XR600 43,75 2528 991 6,65 595 560 129 0,88 012 0,23
Fonte: Elaborado pelo autor.
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A composicdo mineralégica das amostras, por sua vez, foi conduzida usando um
difratbmetro de raios X SHIMADZU, modelo XRD-7000. O equipamento emprega tubos de
raios X de cobre operando a uma tenséo de 40 kV e corrente de 30,0 mA, com um angulo de
varredura 20 variando de 10 a 70° e um passo de 0,02°, mantendo um tempo de permanéncia de
3 segundos. O difratrograma foi gerado com o software Origin 2023 e o0s picos foram
identificados com base na base de dados Crystallography Open Database (COD), revisdo n°
211633.

Foram identificados os picos de SiO: (28,0°) (SILVA, 2013), montmorilonita (20,0°)
(YANG et al., 2019), feldspato (29,0°) (SILVA, 2013) e FeS: (29,6°) (ARANTES, 2014). As
principais fases identificadas foram quartzo (ANTAO et al., 2008), feldspato (RAN; DU;
WANG, 2017), pirita (HAN et al., 2018) e montmorilonita (LI1U et al., 2021). Os difratogramas

das amostras XR e XR600 estdo apresentados na Figura 14 e Figura 15, respectivamente.

Figura 14 — Difratrograma das fases identificadas da amostra XR
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Fonte: Acervo do autor.
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Figura 15 — Difratrograma das fases identificadas da amostra XR600
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Fonte: Acervo do autor.

Com base nesses resultados (Figura 14 e Figura 15), observa-se que a calcinacao do material
reduziu o percentual de cristalinidade do quartzo e levou & decomposi¢do da montmorilonita.
Ressalta-se que a montmorilonita é desidroxilada a 600 °C e apresenta reatividade, conforme
reportado por Fernandez et al. (2011).

O tamanho das particulas foi determinado por meio de difracdo a laser, utilizando o
equipamento CILAS Particle Size Analyzer 1090. O procedimento foi conduzido em condicOes
umidas, utilizando agua como meio. O ensaio de distribuicdo granulométrica (Figura 16)
revelou que o material é predominantemente fino, apresentando D10% = 3,04 um, D50% =
13,05 um e D90% = 44,43. Considerando o portfolio usado na RSL apresentada anteriormente,
apenas os estudos de Li et al. (2023) e Wenju, Gui e Bo (2022) reportaram a granulometria do
XR (didmetro de 74,00 um) utilizado como substituto parcial de cimento em concretos e
argamassas. Apenas como comparacao, segundo as diretrizes da NBR 12653 (ABNT, 2014), a
granulometria do material deve ser inferior a 45 pum para que ele seja classificado como

pozolanico.
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Figura 16 — Distribuicdo granulométrica do XR
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Fonte: Acervo do autor.

A massa especifica das amostras também foi obtida, seguindo as recomendacdes da norma
NBR 16605 (ABNT, 2017).

4.2.4 Producéo de amostras para ensaios preliminares

Esta etapa visou verificar a temperatura de calcinacdo que levaria aos melhores resultados,
600 ou 700 °C (mesmo que ndo tenha sido feita a caracterizagdo do XR calcinado nesta
temperatura), e se a adicdo de silica ativa (SA) ajudaria a compensar a perda de resisténcia
esperada ao utilizar XR cru ou calcinado como substituto do cimento. A Tabela 9 apresenta 0s
tratamentos usados nestes ensaios preliminares. A notacdo das amostras indica a temperatura
de calcinacdo (se for o caso), o percentual de substituicdo do XR e o percentual de silica ativa
(se for o caso), respectivamente. Por exemplo, XR6001s%-59 representa a amostra com 15% de

substituicdo de cimento por XR calcinado a 600 °C e com adicao de 5% de silica ativa.
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Tabela 9 — Tratamentos para ensaios preliminares conforme o MCS e o teor de substituicao.

Amostra Composic¢ado volumétrica (%) Adicéo (% cimento)
Cimento XR XR600 XR700 PF SA
REF 100% - - - 0,5% -
XRi5% 85% 15% - - 1,2% -
XR60015% 85% — 15% - 1,2% -
XR600150%-5% 85% - 15% - 1,2% 5,0%
XR70015% 85% — - 15% 1,2% -

Fonte: Elaborado pelo autor.

O percentual de substituicdo indicado na Tabela 9 foi calculado com base no volume,
considerando que o cimento e 0 MCS apresentaram massas especificas diferentes (Tabela 10).
A utilizacdo do maximo teor de aditivo polifuncional nas amostras com XR foi necessario para
aproximar o0 maximo possivel do indice de consisténcia do exemplar de referéncia (REF), sem
alterar a relacdo a/c das formulacGes, fixada em 0,52 para todos os tratamentos. A Tabela 11

apresenta o traco da amostra de controle.

Tabela 10 — Massa especifica do cimento e do XR cru e calcinado.

Material Massa especifica [g/cm?]
Cimento CPV-ARI Plus 3,10
XR 1,94
XR600 1,82
XR700 1,80

Fonte: Elaborado pelo autor.

Tabela 11 — Traco da argamassa de referéncia.

Material Consumo [kg/m?]
Cimento CPV-ARI Plus 531

Areia natural 1323

Agua 276

Fonte: Elaborado pelo autor.

A fabricacdo das argamassas foi realizada no laboratorio da Consultarelabcon, em uma
temperatura de (24 + 2) °C e umidade relativa de (60 + 2) %, e seguiu estritamente 0s
procedimentos estabelecidos pela NBR 7215 (ABNT, 2019), mas usando os tragos da Tabela

10. Inicialmente os agregados foram pesados e separados Figura 17a e a argamassa foi
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produzida em misturador (modelo planetério da Solotest, Figura 17b). Especificamente, 0s
passos foram: (i) 4gua e aglomerantes foram adicionados a cuba de mistura; (ii) o misturador
foi acionado em baixa velocidade e, apos 30 s, a areia e o aditivo PF foram adicionados de
forma constante durante os 30 s seguintes; (iii) o misturador foi ajustado para alta velocidade e
a mistura continuou por mais 30 segundos; (iv) o misturador foi parado precisamente por 90 s.
Durante os primeiros 30 s desse intervalo, 0 excesso de argamassa aderido as paredes e ao fundo
do recipiente foi cuidadosamente removido com um raspador de borracha e colocado de volta
no centro do recipiente; (v) ap0s a pausa, a mistura foi retomada em alta velocidade por mais
60 s.

Figura 17 — Fabricacdo da argamassa: (a) separacdo da areia e do XR ap0s pesagem; (b)

mistura na argamassadeira

Fonte: Acervo do autor.

Imediatamente ap0s o preparo da mistura, a densidade de massa e o teor de ar incorporado
foram medidos seguindo os procedimentos da NBR 13278 (ABNT, 2005). Igualmente, o indice
de consisténcia foi determinado conforme a NBR 13276 (ABNT, 2016), utilizando mesa de
teste abatimento (flow table test). Neste ensaio, foram feitas trés medi¢cdes do diametro de
espalhamento da argamassa, conforme ilustrado na Figura 18, e a média dessas medidas

correspondeu ao valor do indice de consisténcia da amostra, expresso em milimetros.
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Figura 18 — Medicéo do indice de consisténcia da argamassa
".EL : TR 5 I .

Fonte: Acervo do autor.

Para cada amostra, foram preparados 3 corpos de prova (CPs) cilindricos medindo 50 x 100
mm (didmetro x altura). O adensamento foi realizado manualmente com a aplicagéo de 30
golpes de soquete distribuidos em 4 camadas dentro dos moldes metalicos. O excesso de
argamassa foi cuidadosamente removido e a superficie do CP foi arrasada com uma régua
metalica. A desmoldagem foi feita apos 24 horas e, em seguida, as amostras foram submetidas
a cura umida em solucdo saturada de hidréxido de calcio, onde permaneceram até a data dos

ensaios.
4.2.5 Ensaios preliminares

Os ensaios preliminares consistiram essencialmente em medir a resisténcia a compressao
das amostras aos 7 e aos 28 dias. Para isso, foi utilizada uma prensa hidraulica da série EMIC
PC, modelo PC 200 CS, com capacidade de 2000 kN, seguindo as prescri¢cdes da NBR 7215
(ABNT, 2019). Neste ensaio, 0os CPs sdo submetidos a uma carga gradual de compressao de
0,20 MPa/s até que ocorra sua ruptura. A méaxima forca de compressao (F,) atingida é registrada
e, posteriormente, dividida pela &rea da secédo transversal do CP cilindrico, que tem didmetro
d. 1sso resulta no valor da resisténcia a compresséo (f,) do CP, expresso em MPa (Equacao
4.1).

4-F,
T d2 4.1)

fC=
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4.2.6 Andlise estatistica dos resultados preliminares

Apos a realizagdo dos ensaios, foi efetuada uma anélise estatistica dos resultados obtidos.
Primeiramente, foram calculadas as estatisticas descritivas (média, desvio padrao e coeficiente
de variacao) para resumir os dados. Em seguida, foi aplicado o teste de contraste de médias de
Tukey, com um nivel de significAncia de 5%, para examinar o impacto da substituicdo parcial
de cimento por XR na propriedade estudada.

No teste de Tukey, as amostras foram classificadas em ordem decrescente dos valores
médios para uma propriedade especifica. Cada tratamento foi representado por uma letra: "A"
indicou a amostra com o valor médio mais alto, "B" correspondeu ao segundo maior valor
médio, e assim por diante. Quando diferentes tratamentos apresentaram a mesma letra, isso
indicou que seus valores médios eram estatisticamente equivalentes.

Para validar os resultados obtidos pelo teste de Tukey, foi utilizado o teste de normalidade
de Anderson-Darling, também com um nivel de significancia de 5%. Em todos os grupos
estudados nesta pesquisa, o valor p desse teste foi maior ou igual ao nivel de significancia,
indicando que a distribuicdo dos dados era normal e confirmando a validade das analises

realizadas.

4.2.6.1 Resultados preliminares

A Tabela 12 apresenta os resultados preliminares de indice de consisténcia (IC) e resisténcia
a compressdo aos 7 (f.;) e aos 28 dias (f,,g), incluindo o coeficiente de variacdo (CV), o

resultado do teste de Tukey e a diferenga relativa em relagdo a amostra de referéncia (A%).

Tabela 12 — Resultados preliminares de indice de consisténcia e resisténcia a compressao.

Amostra Estado fresco 7 dias 28 dias

IC [mm] fe7 [MPa] f c28 [MP2]

(CV; Tukey; A%) (CV; Tukey; A%) (CV; Tukey; A%)
REF 337,0 (1,03; A; -) 50,1 (6,64; A; -) 54,8 (2,71; A; -)
XR15% 277,4 (3,51; C; -17,7%) 40,3 (2,33; C; -19,6%) 49,7 (0,92; B; -9,2%)

XR60015% 305,3 (2,95; B; -9,4%) 44,9 (0,36; B; -10,4%) 54,5 (1,55; A; -0,5%)

XR60015%50%  330,0 (2,41; A; -2,1%) 42,3 (1,70; B; -15,6%) 51,8 (4,00; B; -5,5%)

XR70015% 299,6 (2,55; B; -11,1%) 43,0 (1,51; B; -14,2%) 50,8 (1,05; B; -7,3%)
Fonte: Elaborado pelo autor.

Dentre outros pontos, a analise da Tabela 12 indicou principalmente que:
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(1) a consisténcia reduziu significativamente quando se incluiu XR na mistura, sendo a
variagdo mais acentuada no grupo com XR cru (XRuse, -17,7%);

(ii) a f,, foi significativamente menor em todas as amostras em comparagdo com 0 grupo
de controle (REF), sendo a maior variacdo para a amostra XRisy (-19,6%) e a menor para a
XR60015% (-10,4%);

(iii) a f,,g foi significativamente menor em todas as amostras em comparagdo com 0
tratamento de referéncia, exceto para a amostra XR60015%, que teve média estatisticamente
equivalente aquela do grupo REF. Isso sugere que, aos 28 dias, 0 XR calcinado a 600 °C pode
ter agido com carater pozol&nico na mistura, aumentando af,., 0 que ndo ocorreu aos 7 dias;

(iv) aos 7 dias, as amostras XR60015% € XR700159 tiveram médias equivalentes, mas aos
28 dias o grupo XR6001s% teve f. estatisticamente superior. Isso permite inferir que a
calcinacdo a 600 °C levou a um XR mais reativo do que a 700 °C;

(v) comparando-se as amostras XR6001s% € XR600150%-50%, pode-se inferir que a adicdo de
silica ativa ndo produziu efeito significativo na f, e levou a uma f,g4 estatisticamente inferior.

Esses resultados preliminares guiaram a definicdo dos tratamentos definitivos do programa

experimental, conforme visto na subsec¢éo seguinte.
4.2.7 Tratamentos definitivos

Com base na analise dos resultados preliminares, definiu-se que nao é vantajoso calcinar o
XR a 700 °C nem utilizar silica ativa na dosagem da argamassa. Assim, a definicdo dos
tratamentos definitivos, indicada na Tabela 13, consistiu em variar o teor de substituicdo do
cimento por XR apenas nos estados cru e calcinado a 600 °C, mantendo-se o consumo de

materiais dos ensaios preliminares (Tabela 10).

Tabela 13 — Tratamentos para ensaios definitivos conforme o MCS e o teor de substituicéo.

Amostra Composicado volumétrica (%) PF (% cimento)
Cimento XR XR600 PF
REF 100% - - 0,5%
XR10% 90% 10% - 1,2%
XR1s% 85% 15% - 1,2%
XR20% 80% 20% - 1,2%
XR60010% 90% — 10% 1,2%
XR600150% 85% - 15% 1,2%
XR60020% 80% — 20% 1,2%

Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.2.8 Producdo de amostras definitivas de argamassa

A producdo das amostras definitivas de argamassa seguiu exatamente o mesmo protocolo
descrito no item 4.2.4. Porém, corpos de prova prismaticos medindo 40 x 40 x 160 mm (altura
x largura x comprimento) também foram produzidos. Para esses CPs, foram usados moldes

metélicos e o adensamento foi feito na mesa de teste de abatimento, aplicando-se 30 golpes em

duas camadas (Figura 19a).

No total, foram produzidos: 21 CPs prismaticos (40 x 40 x 160 mm, Figura 19b) para medir
a absorcao de agua por capilaridade, resisténcia a tracdo na flexao e distribuicdo do tamanho
dos poros aos 28 dias; e 84 CPs cilindricos (50 x 100 mm, Figura 19c) para medir a resisténcia
a compressdo aos 7, 28 e 56 dias, absorcdo de agua por imersao e indice de vazios aos 28 dias.

Trés CPs foram usados para cada idade e propriedade, cujos ensaios sdo descritos na proxima

subsecéo.

Figura 19 — Preparacdo das amostras para ensaios definitivos: (a) adensamento dos prismas
de argamassa; (b) espécimes prismaticos etiquetados ap6s moldagem; (c) amostras cilindricas

etiquetadas apds moldagem
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Fonte: Acervo do autor.

4.2.9 Ensaios definitivos das amostras no estado endurecido

O ensaio de resisténcia a compressédo foi feito com CPs cilindricos e seguiu a NBR 7215
(ABNT, 2019), conforme procedimento previamente apresentado no item 4.2.5.

O ensaio de resisténcia a tracdo na flex&o, por sua vez, foi realizado com CPs prismaticos,
de acordo com a NBR 13279 (ABNT, 2005), utilizando prensa hidraulica da EMIC, modelo
DL 30000, com capacidade de 300 kN. Especificamente, conduziu-se o0 ensaio de flexao de 3
trés pontos, da seguinte maneira: (i) os prismas foram posicionados na prensa com um dos lados

sobre os apoios e seu eixo longitudinal perpendicular aos apoios; (ii) aplicou-se uma carga
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vertical de (50 £ 10) N/s através da célula de carga no lado oposto do prisma até a sua ruptura,
correspondente a forca Fyr, em N. Assim, empregou-se a Equacdo 4.2 para calcular a resisténcia
a tracdo na flexdo (f,;), na qual 40 € o lado da se¢do quadrada do prisma e L é a distancia entre

0s apoios (100 mm).

C15-F-L (4.2)
ct — 403

A absorcao de agua por imersdo e o indice de vazios (ou porosidade total) foram medidos
seguindo a NBR 9778 (ABNT, 2009), utilizando CPs cilindricos. De maneira resumida,
procedeu-se da seguinte maneira para cada CP: (i) secou-se 0 CP em uma estufa a temperatura
de (100 £ 5) °C por 72 horas e entdo se mediu sua massa seca (my); (ii) imergiu-se o CP em
agua a (23 £ 2) °C por 72 horas e, completada a etapa de saturacdo em &gua a (23 + 2) °C, a
amostra foi mantida em um recipiente cheio de agua, progressivamente levada a ebulicdo por 5
horas (Figura 19a); (iii) ap6s o esfriamento natural da agua a uma temperatura de (23 + 2) °C
(Figura 19b), mediu-se a massa saturada imersa em agua (m;) da amostra utilizando uma
balanca hidrostatica (Figura 19c); (iv) retirou-se a amostra da agua e se secou sua superficie
com um pano Umido, registrando-se entdo a sua massa saturada de superficie seca (mgq;),
conforme Figura 19d; (v) calculou-se a absor¢do de dgua por imersao (A4;,,, (%)) e o indice de

vazios (I,(%)) através das EquacGes 4.3 e 4.4, respectivamente.

Figura 19 — Ensaio de absorc¢do de agua por imersdo e indice de vazios: (a) equipamento para
ebulicdo da agua; (b) corpos de prova apds resfriamento natural; (c) pesagem hidrostéatica; (d)

pesagem do corpo de prova seco

) 0

Fonte: Acervo do autor.

Aim(%) = % -100 (4-3)
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m —m
I,(%) = —ms“’: ——-100 (4.4)
sa L

O ensaio de absorcdo de agua por capilaridade seguiu a NBR 15259 (ABNT, 2005) e foi
feito com 3 CPs prismaticos para cada amostra. Resumidamente, o procedimento foi o seguinte:
(i) lixou-se com lixa grossa e limpou-se com pincel a superficie de cada CP; (ii) determinou-se
a massa inicial (m,) de cada corpo de prova em gramas (Figura 20a); (iii) posicionou-se 0s
corpos de prova no recipiente (Figura 20b e Figura 20c) com nivel de &gua constante a (5+1)
mm acima da face em contato com a agua; (iv) os corpos de prova foram previamente enxutos
e determinou-se a massa de cada corpo de prova aos 10 e 90 minutos, m;, € Mg,

respectivamente. A absorcéo de dgua por capilaridade (4.4, (g/cm?)) foi entédo determinada

pela Equagédo 4.5, na qual t corresponde aos tempos de 10 e 90 minutos.

Figura 20 — Ensaio de absor¢do de agua por capilaridade: (a) pesagem inicial do corpo de

prova; (b) recipiente (vista superior); (c) recipiente (vista frontal)

(@ (b) (©)

Fonte: Acervo do autor.

m, —mg (4.5)

A anélise da distribuicdo do tamanho de poros visou complementar o estudo do indice de
vazios (porosidade total) e dar uma nocéo da microestrutura das amostras. Inicialmente, os CPs
prismaticos aos 28 dias foram cortados, lixados e polidos para garantir superficies uniformes,
resultando em 6 exemplares (superficies) por grupo. Em seguida, essas superficies foram
pintadas com tinta preta permanente e revestidas com amido de milho (de cor branca), de forma
a preencher os poros, sendo o excesso de amido cuidadosamente removido com uma régua. As

superficies preparadas foram entdo digitalizadas em uma resolugdo de 1200 DPI. As imagens
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resultantes foram processadas com o software ImageJ para obter imagens binarias em preto e
branco. Essas imagens foram entéo analisadas usando um codigo desenvolvido por Rabbani et
al. (2014) e adaptado por Mendes et al. (2017) no software Matlab. Especificamente, o software
calcula a area total de poros pela contagem dos pixels brancos nas imagens e, assim, fornece a
frequéncia de poros de acordo com os diametros medidos, 0 que permite ter uma estimativa da
distribuicdo do tamanho de poros nas amostras. A Figura 21 exemplifica o uso deste método

em especimes cilindricos de concreto.

Figura 21 — Analise da distribuicdo de poros: (a) sec¢do transversal do corpo de prova
prismatico cortado; (ii) superficie pintada de preto com a aplicacdo de amido de milho; (iii)

superficie digitalizada e tratada

o OnE o

Fonte: Acervo do autor.

Por fim, pedagos de amostras quebradas nos ensaios mecanicos, medindo aproximadamente
1 cm?®, foram coletados para a analise da microestrutura. Para isso, foi realizada a microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), utilizando um microscopio de mesa TM3000, fabricado pela
Hitachi, sob o baixo véacuo, com detector de elétrons retroespalhados e tensdo de aceleracéo de
elétrons de 15k.

4.2.10 Andlise estatistica dos resultados definitivos

O mesmo procedimento descrito no item 4.2.6 foi seguido para analisar estatisticamente os

resultados dos ensaios definitivos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo expGe os resultados referentes ao programa experimental descrito na se¢édo
anterior. Especificamente, sdo apresentados os resultados das propriedades das argamassas nos
estados fresco e endurecido, bem como a anélise da microestrutura e as perspectivas futuras.
5.1 Propriedades no estado fresco

A Figura 22 apresenta os resultados de consisténcia das amostras de argamassa, realizados

imediatamente ap0s a mistura.

Figura 22 — Resultados de indice de consisténcia
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os dados da Figura 22 evidenciam que a amostra de referéncia (REF) foi a que apresentou
o maior indice de consisténcia, divergindo estatisticamente das demais. A amostra XR20%, por
outro lado, apresentou o menor espalhamento, 33% inferior ao da REF. As amostras XR1oe%,
XR60010% € XR600150% demonstraram espalhamento cerca de 10% abaixo em relagdo a REF,
mesmo com a utilizagdo do teor maximo de aditivo polifuncional recomendado pelo fabricante.

Ao analisar as amostras que possuem 20% de MCS em substitui¢do ao cimento, observa-se
que a calcinagdo afeta significativamente o indice de consisténcia da mistura (em cerca de 18%
para mais). De acordo com Li, Cao e Li (2022), & medida que a temperatura de calcinacdo
aumenta, a materia organica presente no XR volatiliza, deixando poros na superficie, o que

eleva a demanda de agua. Entretanto, em temperaturas acima de 500 °C, ocorre a sinterizagdo
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na superficie do material, e, consequentemente, a necessidade de &gua para manter a
consisténcia da mistura também diminui. Em outras palavras, isso significa que o XR calcinado
demandaria menos agua do que o XR cru para alcancar o mesmo indice de consisténcia.

Portanto, verifica-se que o percentual de substituicdo do cimento Portland por XR e XR600
estd diretamente relacionado a demanda de agua da mistura, sendo que maiores teores de
substituicdo reduziram a trabalhabilidade da amostra, exceto para XR60015%, 0 que esta em
conformidade com o exposto no item 3.2.6 e com a literatura (LI; CAO; LI, 2022; LIU et al.,
2021). Essa ocorréncia pode ser explicada pelo fato de que as particulas de XR possuem
estrutura lamelar, 4spera e porosa, o que impacta a fluidez e a adsorcéo de 4gua. A medida que
a quantidade de XR e XR600 aumenta na mistura, 0 nimero de particulas irregulares e porosas
também cresce, resultando em um aumento da necessidade de agua no traco.

A Figura 23 apresenta os resultados de densidade de massa (p) das amostras.

Figura 23 — Resultados de densidade de massa no estado fresco
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Com base na Figura 23, € possivel observar que as densidades de massa no estado fresco
das amostras sdo estatisticamente equivalentes, sendo que o exemplar XRioy% apresentou o
maior resultado (2135 kg/m?®), apenas 1,6% acima do menor resultado (2100 kg/m?).

De acordo Filla (2018), a densidade das argamassas é um indicativo da compacidade do

traco, sendo influenciada pelo teor de ar presente na mistura e pelas massas especificas dos
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materiais constituintes, sobretudo do agregado. Assim, acredita-se que isso também ocorra para
as argamassas estruturais.

A Figura 24 apresenta os resultados de teor de ar incorporado nas amostras.

Figura 24 — Resultados de teor de ar incorporado

15
S CV [%] = (1,0; 2,2)
o 12 -
-g 9+7 91
§_ 9 4 1 7,5 7,4 6.9 ]: 7’4 7,8
8 i I I I E
S 6 -
<
3 3 -
Q A B B B A B B
) ; . : . .
NS 0\0 0\0 0\0 0\0 e\e g\e
QS» N N Q N N D
4§~ h\& A@D’ @Q ‘OQQ @Q
& F
Amostra

Fonte: Elaborado pelo autor.

Nota-se pela Figura 24 que as amostras REF e XR60010% apresentaram os maiores teores
de ar incorporado, 9,7% e 9,1%, respectivamente, valores com diferenca estatistica significativa
(teste de Tukey) em relacdo as demais, enquanto a amostra XR20% obteve 0 menor resultado
(6,9%).

Como estas propriedades ndo foram reportadas na literatura, pesquisas que usaram outros
MCS foram tomadas para comparacdo. Franca et al. (2018) utilizaram cinza de eucalipto como
substituicdo parcial do cimento Portland em argamassas e obtiveram densidades de massa no
estado fresco em torno de 2000 kg/m?® e teor de ar incorporado de 6%. Gorges, Wedekind e
Sousa (2019), por sua vez, estudaram a substitui¢do parcial do cimento Portland por cinza do
bagaco da cana-de-agticar em argamassas e constataram valores de 1900 kg/m? para densidade
e 11% de teor de ar incorporado. Pode-se dizer que esses resultados sao relativamente proximos
daqueles obtidos no presente trabalho. Sabe-se que o teor de ar incorporado esta diretamente
relacionado a densidade de massa da mistura, o que foi observado nesta pesquisa, ou seja, as
amostras com teores de ar incorporado menores e estatisticamente equivalentes entre si (REF e
XR60010%) também apresentaram as menores densidades de massa.
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5.2 Propriedades no estado endurecido

A Figura 25 apresenta os resultados de resisténcia a compresséo aos 7 dias (f,), 28 dias
(fez8) € 56 dias (fcs6)-

Figura 25 — Resultados de resisténcia a compressao aos 7, 28 e 56 dias
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Os resultados da Figura 25 indicam que, aos 7 dias, a amostra REF apresentou a maior f_,
(50,1 MPa), com média significativamente diferente das demais, de acordo com o teste de
Tukey. Os grupos XR60010% € XR60015% foram os que tiveram os segundos maiores valores
médios (45,4 e 44,9 MPa, respectivamente), estatisticamente equivalentes. Em seguida, vém as
amostras XRio% € XRis%, com médias equiparaveis (39,1 e 40,3 MPa, nesta ordem), mas
inferiores aquelas obtidas com o uso de XR calcinado. Os grupos XR2o% € XR60020%, por sua
vez, apresentaram f,, cerca de 50% inferior em comparagéo ao grupo de controle (REF), sendo
as amostras com as menores médias (21,9 e 22,8, respectivamente).

Aos 28 dias, os resultados evidenciam um aumento acentuado da resisténcia & compressdo
(fz28), sobretudo das amostras XRuse, XR600100 € XR600150%, que tiveram f,g de 49,7, 54,9 e
54,5 MPa, respectivamente, tornando-as estatisticamente analogas a amostra de referéncia. Os
demais grupos também apresentaram aumentos de resisténcia significativos, mas as amostras
contendo 20% de MCS em substituicdo ao cimento (XR20% € XR60020%) permaneceram com
as menores médias (31,7 MPa ambas).
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Aos 56 dias, os dados da Figura 25 explicitam que a resisténcia a compressao (f.sq) do
grupo XR6001s5% (57,1 MPa) superou a da amostra REF (56,2 MPa), apesar de permanecerem
estatisticamente semelhantes. Além disso, houve o aumento de cerca de 38% na fz, da amostra
XR600-20% (43,9 MPa) em relacéo ao obtido aos 28 dias (31,7 MPa).

Nota-se que, aos 7 dias, a maior f,,; (grupo de controle) ocorreu principalmente devido a
composic¢do e a finura do cimento utilizado na mistura, que esta presente em maior quantidade
na amostra REF. Além disso, o desenvolvimento inicial de resisténcia das argamassas com XR
e XR600 em sua composicao € mais lento, sugerindo caracteristica pozolanica do MCS, embora
ensaios sobre essa propriedade ndo tenham sido realizados na presente pesquisa. Aos 28 e 56
dias, os exemplares contendo XR calcinado obtiveram f,. equiparadas ao trago de referéncia.
Ou seja, conforme a idade aumenta, a discrepancia na f. entre a amostra de referéncia e as
demais amostras diminui gradativamente, consolidando os achados da literatura (L1 et al., 2023,;
LIU etal., 2021; WENJU; GUI; BO et al., 2022). Ademais, os resultados ressaltam o potencial
de aplicabilidade do XR calcinado na industria da construcdo civil, uma vez que as misturas
contendo até 15% de substituicdo de cimento apresentaram valores iguais ou superiores de f
em relacdo a amostra de referéncia.

Analisando a calcinacdo do material, a f. apds 7, 28 e 56 dias é favorecida pela ativacdo
térmica do XR. A amostra XR6001s%, por exemplo, alcangou 57,1 MPa aos 56 dias de idade,
superando em 6,3 MPa (+11%) o exemplar contendo 15% de substitui¢do do cimento por XR
cru (XRu1s%). Essa ocorréncia pode ser justificada pelo fato de que as particulas de carbono ndo
volatilizadas presentes no XR diminuem a medida que a temperatura aumenta, favorecendo a
reatividade do material e aprimorando sua resisténcia. Além disso, a calcinagdo atua nas
ligagOes da caulinita, transformando sua estrutura cristalina em amorfa (WANG et al., 2018;
WAN et al., 2022; L1 et al., 2023), o que melhora o desenvolvimento da resisténcia. Segundo
Liu et al. (2021), a calcinacdo do material favorece a reacdo pozolanica do XR, pois aumenta a
producdo de produtos de hidratacdo aos 28 dias. Os autores revelaram que, apos 28 dias, o grau
de reatividade do material calcinado depende da quantidade disponivel de portlandita. Ou seja,
quando a portlandita € totalmente consumida, a reacao de hidratacdo do XR termina. Esse fato
pode justificar a evolucdo da resisténcia de 7 para 28 dias nas amostras contendo MCS, uma
vez que a reacdo pozolanica é lenta e, portanto, a formacéo adicional de C-S—H requer periodos
mais longos para ocorrer.

A Figura 26 apresenta os resultados de resisténcia a tracao na flexao (f,;) aos 28 dias.
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Figura 26 — Resultados de resisténcia a tragdo na flexdo aos 28 dias
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Nota-se que os resultados da amostra de referéncia e dos compostos contendo até 15% de
substituicdo de cimento por XR sdo estatisticamente equivalentes, sendo o exemplar XR1g% 0
de maior valor (9,3 MPa). No entanto, é possivel observar um decréscimo nessa propriedade
mecanica a medida que o teor de substituicdo aumenta, com 0s corpos de prova compostos por
20% de XR e XR600 apresentando valores cerca de 17% abaixo da f,; de XRio%. Ademais,
verifica-se que a calcinagdo ndo interferiu significativamente nos resultados de f.;, 0 que
também foi observado nos estudos de Li et al. (2023) e Wenju, Gui e Bo (2022).

Vale mencionar que a discrepancia entre os valores de f.; (Figura 26) foi menor do que
entre os de f. (Figura 25), o que pode ser justificado pela estrutura escamosa e lamelar das
particulas do XR, que contribuem para as propriedades de flexdo (L1 et al., 2023). Além disso,
a reducdo do teor de cimento causada pela substituicdo por outros materiais geralmente resulta
em uma diminuicdo na f... Em outras palavras, & medida que o percentual de substituicdo
aumenta, a f,; tende a diminuir, conforme relatado na literatura (CASTRO; MARTINS, 2016;
GORGES, WEDEKIND E SOUSA, 2019).

A Figura 27 e a Figura 28 apresentam os resultados de indice de vazios (I,,(%)) e de

absorcéo de agua por imerséo (4;,,(%)), respectivamente.
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Figura 27 — Resultado de indice de vazios aos 28 dias
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 28 — Resultados de absorgéo de agua por imerséo aos 28 dias
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Com base nas Figura 27 e na Figura 28, é possivel aferir que 0 I,,(%) e a A;,,(%) foram as
propriedades que mais apresentaram resultados estatisticamente distintos, de acordo com o teste
de Tukey, comprovando que o teor de substituicdo e a temperatura de calcinagdo causaram

diferencas significativas nas amostras.
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O maior I,,(%) foi encontrado na amostra XR60020% (23,9%) e 0 menor no grupo de
referéncia (21,0%). Em relacdo a A;,,(%), 0 menor resultado também foi obtido na argamassa
referéncia (10,7%) e o maior na amostra XR60020% (12,5%). Além disso, verifica-se que essas
propriedades sdo diretamente proporcionais, sendo que, para 0 mesmo percentual de
substituicdo, a calcinagdo do material resultou em maiores valores médios.

Antes de discutir as principais razfes para esses resultados, a Figura 29 explicita a
frequéncia de poros de acordo com os diametros medidos na se¢do dos corpos de prova, ou seja,
uma estimativa da distribuicdo do tamanho de poros nas amostras para complementar a anélise
em questdo. As faixas de didmetro escolhidas foram selecionadas devido a elevada porosidade

das amostras, conforme observado anteriormente (Figura 27).

Figura 29 — Propor¢cdo média do diametro dos poros na secdo do corpo de prova por amostra
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Comparando-se as amostras contendo XR cru com a de referéncia, observa-se na Figura 29
que a propor¢do de poros com didmetro inferior a 500 um ou reduziu ligeiramente (grupos
XR1s5% € XR20%) ou permaneceu praticamente inalterada (XR1o%), assim como a dos poros com
didmetro entre 500 e 1500 um. Em contrapartida, a propor¢do de poros com diametro maior
gue 1500 um aumentou nesses trés grupos, sobretudo no XR20%. Esses dados ajudam a explicar
0 aumento do 1,,(%) e da A;,,, (%) com o incremento do teor de XR cru no trago da argamassa.

Por outro lado, a calcinagdo do XR resultou no aumento de poros com didmetros menores

que 1500 pm nas trés amostras (XR60010%, XR60015% € XR60020%) em comparacao ao grupo
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de controle (REF), com destaque para o crescimento da proporgéo de poros entre 500 e 1500
pm. Consequentemente, houve uma reducao significativa na quantidade de poros com didmetro
superior a 1500 um em relacdo ao exemplar de referéncia. Segundo Liu et al. (2021), esse
aumento na propor¢do de poros menores, observado apds a substituicdo de cimento por XR
calcinado, pode ser explicado pela maior reatividade do material devido a ativagdo térmica, que
promove a formacdo de produtos de hidratacdo capazes de preencher as lacunas entre as
particulas, reduzindo o diametro e o volume dos poros. Essa compactacdo tende a melhorar a
f. da argamassa, mesmo que a porosidade total seja maior. A amostra XR60010%, por exemplo,
apresentou maior proporcdo de poros inferiores a 500 um quando comparada ao exemplar de
referéncia aos 28 dias, no entanto, sua f, foi de 54,9 MPa, estatisticamente equivalente a da
amostra REF (54,8 MPa). Como o indice de vazios de um material cimenticio é influenciado
pelo nimero, tamanho e distribuicdo dos poros (REIS et al., 2024), é possivel que as amostras
com XR calcinado tenham apresentado maior interconectividade entre os poros de 500 a 1500
pm, especialmente no grupo XR2o%, 0 que pode explicar o aumento do 1,,(%) e da A;;, (%).

De acordo com Li et al. (2023), quando o teor de substituicdo de cimento por XR e XR
calcinado € de até 15%, a quantidade de poros maiores aumenta e 0 nimero de poros menores
diminui dentro da argamassa. Porém, a porosidade total interna da amostra diminui e a
resisténcia é aprimorada, uma vez que 0S poros pequenos ocupam a maior parte dos poros
internos. Ainda de acordo com esses autores, percentuais acima de 15% de substituicdo
aumentam a quantidade de poros pequenos, médios e grandes e, consequentemente, a
porosidade total do exemplar aumenta. Sendo assim, a resisténcia da amostra diminui,
corroborando os resultados obtidos nos testes de propriedades mecanicas.

Como discutido anteriormente, 0 XR possui uma estrutura porosa, € 0 aumento da
proporcdo de adicdo de XR e XR600 em substituicdo ao cimento, consequentemente, torna a
mistura mais porosa e aumenta a absorc¢éo quando imersa em agua. Em relacdo a influéncia da
temperatura de calcinacdo, a medida que a temperatura aumenta, até certo ponto, o nimero de
poros na superficie do xisto se eleva devido a volatilizacdo de componentes organicos, tornando
a mistura mais porosa (L1 et al., 2023).

Em uma investigacdo correlata, Formigoni et al. (2019) estudaram a substitui¢éo do cimento
Portland por residuo de placa ceramica em argamassas e concluiram que o 1,,(%) € a A;;, (%)
aumentam conforme o percentual de adicdo cresce, similar ao que se reportou no presente
estudo, mas com XR. Deve-se mencionar também que a forma e a finura das particulas dos
materiais que compdem um compdsito cimenticio influenciam a sua porosidade, sendo que

gréos maiores e mais irregulares propiciam uma maior quantidade de vazios (HADDAD, 2015).
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A Figura 30 apresenta os resultados de absorcdo de agua por capilaridade por meio do
coeficiente de capilaridade (C).

Figura 30 — Resultados de coeficiente de capilaridade

. 18
il CV [%] =(0,0; 17,6)
S 15 T
CG n)
=512 - L
= 1 13
% E 0,9 T J_ -|- ’
. - -

@ NE | ]: T 1,0 T J_
c o 0,6 0,8 0,8 0,9
= 0,3 -
3 C B B B B B A
o 00 ; ' '

< 0\0 Q\Q e\o olo o\n Q\Q

Q& N N N N N D
& & ﬂ&r} N N N
4;%' A;\S' N
Amostra

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir dos resultados da Figura 30, percebe-se que a argamassa de referéncia apresentou
0 menor C (portanto, a menor absor¢do por capilaridade), enquanto o grupo XR60020%
apresentou o maior valor. Verifica-se que as amostras contendo XRiow, XRis%, XR20%,
XR60010% € XR600150% demonstraram resultados estatisticamente equivalentes. Além disso,
observa-se que, a medida que o teor de substituicdo de cimento por XR aumenta, a absor¢édo
por capilaridade também se eleva, assim como ocorreu nos resultados de I,(%) e A;m(%).
Esses resultados podem ser explicados pelos indices de vazios indicados na Figura 27, em que
a amostra contendo 20% de XR calcinado mostrou o maior valor e a de referéncia apresentou
0 menor. A distribuicdo de poros dessa amostra (XR60020%), indicada na Figura 29, com um
aumento significativo dos poros com didmetro entre 500 e 1500 um em relacdo a amostra REF,
corrobora essa analise, sendo a maior interconectividade entre os poros uma possivel explicagdo
para 0 aumento do valor de C no grupo XR60020%. Segundo Haddad (2015), argamassas com
poros de menor didmetro e em maior quantidade tendem a apresentar maior absor¢ao por

capilaridade.
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5.2.1 Anaélise da microestrutura

A Figura 31 apresenta a microestrutura do XR cru e do XR600 utilizados nesta pesquisa.
Imagens da microestrutura do XR calcinado a 500 °C e 600 °C, similarmente, foram

apresentadas por Li et al. (2023).

Figura 31 — Microscopia do xisto retortado usado nesta pesquisa: (a) XR cru; (b) XR600
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Fonte: Acervo do autor.

As imagens da Figura 31, capturadas com a mesma ampliagdo (x2,5k), permitem identificar
a morfologia do XR cru e calcinado. Na Figura 31a, destacam-se a forma angular dos gréos,
indicada pela seta azul, e a disposicdo das particulas em camadas, exemplificada pelas setas
vermelhas. Na Figura 31b, observa-se que, embora as particulas mantenham a forma angular
ou sejam levemente mais arredondadas, ocorreram mudancas na superficie do material ap6s
calcinagdo. Segundo Li et al. (2023), quando a temperatura atinge 600 °C, ocorre aglomeracgao
por sinterizacdo na superficie do XR, resultando no colapso da estrutura porosa formada. Além
disso, a estrutura lamelar é significativamente reduzida, e h4 uma correspondente diminuicao
no volume total de poros. Essa alteracdo nas caracteristicas do material pode ajudar a entender
porgue os resultados de fc das amostras produzidas com XR cru foram menores do que aqueles
das amostras feitas com XR600 — as amostras XR1o% € XReoo-10%, por exemplo, tiveram f. de

44,8 e 54,9 MPa, respectivamente, o que equivale a uma diferenca de 22,5%.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

6.1 Conclusdes

Este estudo avaliou o uso da CXB como substituto do cimento em materiais cimenticios. A

pesquisa incluiu uma revisdo sistematica da literatura e uma campanha experimental que

analisou o desempenho de argamassas com XR como substituto parcial do cimento Portland.

Além das conclusdes apresentadas no Capitulo 3, os experimentos realizados resultaram em

novas evidéncias a respeito da utilizacdo do XR em argamassas, como as destacadas a seguir:

Os ensaios de caracterizacdo indicaram que o XR é predominantemente composto
por SiO2, Fe20O3 e Al203, alem de conter argilas potencialmente ativaveis. Esses
resultados confirmam o potencial do XR como MCS, pois ele interage com 0s
componentes alcalinos por meio de reacgdes de hidratagdo, contribuindo assim para
as propriedades mecanicas e a durabilidade das argamassas.

O teor de substituicdo do cimento por XR influenciou as propriedades fisicas e
mecanicas das argamassas. Quanto maior a quantidade de XR presente na mistura,
menor a trabalhabilidade do traco, devido as particulas de XR serem finas,
irregulares e porosas. Além disso, 0 uso do MCS resultou em resisténcias a
compressdo inferiores aos 7 dias de idade. No entanto, aos 28 e 56 dias, os resultados
foram maiores ou iguais aos do traco de referéncia, quando o teor de XR calcinado
a 600 °C esteve entre 10% e 15%. Teores acima de 15% de substituicdo do cimento
por XR acarretaram os menores valores de fc.

A ativacdo térmica do material tem efeito nas propriedades mecéanicas das
argamassas. Quando calcinado, 0 XR promoveu um aumento na f. das argamassas
apo6s 28 dias de idade. Aos 56 dias, o tragco composto por 10% e 15% de XR
calcinado a 600 °C como substituto do cimento apresentou f. estatisticamente
equivalente a do traco de referéncia.

A temperatura de calcinacdo e a taxa de substituicdo ideais de cimento por XR foram
de 600 °C e 15%. Comparado ao traco de referéncia, a fc da amostra diminuiu em
11% (7 dias), 1% (28 dias) e aumentou em 2% (56 dias) nesta temperatura e taxa de
substituicdo.

Os resultados revelaram que, acima de 15% de substitui¢do do cimento Portland por
XR e XR calcinado, o indice de consisténcia, a resisténcia & compressao e a tracao

na flexdo sdo os menores. Paralelamente, os valores do indice de vazios, absor¢ao
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de &gua por imerséo e coeficiente de capilaridade dessas amostras sdo maiores. Esses
dados indicam que as argamassas com teor de substituicdo superior a 15%
apresentam estruturas com elevada porosidade interna, baixa densidade e piores

propriedades mecanicas.

Além dessas conclusdes, este trabalho permitiu refletir que a crescente preocupagdo com 0s

impactos ambientais da producdo de cimento destaca a importancia de pesquisar MCS, como a

CXB e 0 XR. Esses materiais com carater pozolanico podem reduzir as emissdes de CO; e

preservar recursos naturais. Para sua adocdo na construcdo civil, é essencial estudar a

ecoeficiéncia de argamassas e concretos, avaliando seu desempenho mecénico e impacto

ambiental. A utilizaco eficiente do XR pode diminuir a dependéncia de materiais tradicionais

e contribuir para um futuro mais sustentavel na construcéo.

6.2 Sugestdes para trabalhos futuros

Com base nas discussdes apresentadas neste estudo, sugerem-se 0s seguintes topicos para

pesquisas futuras:

Ensaios de atividade pozolanica das amostras de XR cru e calcinado para verificar
0 potencial reativo do material em diferentes condicdes.

Desempenho de argamassas estruturais considerando uma segunda moagem do XR
apos a calcinacdo, buscando melhorar a distribuicdo granulométrica e a reatividade.
Investigacdo da influéncia da substituicdo parcial do cimento por XR em outras
propriedades, como moédulo de elasticidade estatico e dindamico, resisténcia ao
ataque acido, carbonatacéo, resistividade elétrica e durabilidade a longo prazo.
Desempenho mecénico e a durabilidade de compdsitos com XR combinado a fibras
naturais e sintéticas, avaliando proporc¢oes e interacfes para otimizar resisténcia a
tracdo e flexdo.

Anélise de ciclo de vida de compositos com CXB e XR, comparando impacto
ambiental, emissGes de CO> e custos energéticos com o cimento Portland.
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