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RESUMO

Atualmente, observa-se uma grande preocupagdo com a produgdo de residuos oriundos de
estagdes de tratamento de esgoto. O sistema de tratamento de aguas residudrias baseado na
técnica de lodo ativado ¢ amplamente usado em todo o mundo, e, basicamente, consiste na
separagao da parte solida do esgoto por meio de um processo de desidratacdo por
centrifugacdo. Neste processo, o esgoto, em uma segunda fase, que ¢ enviado para os reatores
de UASB (Upflow Anaerobic Sludge Blanket), onde esta sujeita a digestdo anaerdbica,
gerando géas metano e lodo anaerobico. Este lodo ¢ enviado para centrifugas e, mais tarde,
langado em cagambas e enviado para aterros sanitarios O residuo final deste processo tem
preocupagdo ambiental, uma vez que este material tem sido lancado diretamente em aterros,
sem um estudo sobre a possibilidade de outras aplicagdes. Algumas aplicacdes deste material
j& foram investigadas por diversos pesquisadores, como, por exemplo, para a producdo de
biogas e fertilizantes, e para a geragdo de energia. Hoje em dia, a industria da construgao civil
esta procurando a reutilizagdo de varios produtos para serem aplicados na fabricacao de
argamassas e concretos. Alguns destes materiais podem apresentar propriedade pozolanica
enquantos outros podem ser utilizados como uma adi¢do com caracteristica de filler.O
objetivo deste trabalho ¢ avaliar o potencial pozolanico da cinza de lodo de 4guas residuarias,
por meio de técnicas instrumentais, visando uma futura aplica¢do na produgdo de argamassa e
concreto. Apos a realizacdo de procedimentos de transporte, secagem, moagem e calcinacao
do lodo de aguas residuarias, e de ensaios de granulometria, perda de massa em relagdo ao
fogo, de determinagdo do teor de cloretos, de determinacdo do teor de residuos insoltiveis, de
difragdo de raios-X e de fluorescéncia de Raios-X, de Termogravimetria e de Microscopia
Eletronica de Varredura realizada nas cinzas e em pastas elaboradas com elas, pode-se

verificar que as mesmas apresentam potencial pozolanico.

Palavras-chave: Cinzas. Lodo. Agua residuais. Cimento.



ABSTRACT

Currently, there is a great concern for waste originating from sewage treatment plants. The
system of wastewater treatment technique based on the activated sludge is widely used
throughout the world, and basically consists in the separation of the solid part of the sewage
through a dehydration process by centrifugation. The sewage, in a second phase of this
process, it is sent to the reactors called Upflow Anaerobic Sludge Blanket (UASB), and, in
that place, it is subjected to an anaerobic digestion, generating methane gas and anaerobic
sludge. This sludge is sent to centrifuges and later released in buckets and transported to
landfill. The final residue of this process has environmental concern since this material has
been introduced directly in a landfill without a study on the possibility of other applications.
Some applications of this material have been investigated by several researchers, for example,
for producing biogas, fertilizers, and power generation. Nowadays, the civil construction
industry is looking for the reuse of various types of residues in order to apply in the
production of mortar and concrete. Some of them may have a pozzolanic property while
others can be used as an addition (filler effect). The objective of this work is to evaluate the
pozzolanic potential effect of the wastewater sludge ash through instrumental techniques,
aiming at a future application in the production of mortar and concrete. Ashes were obtained
after the realization of procedures of transporting, drying, grinding and calcining the sludge
wastewater. After the tests of particle size measurement, of loss of mass in fire, of the content
of chlorides and of insoluble residues, of diffraction and fluorescence of X-rays, of
thermogravimetry, and of scanning electron microscopy, applied to the ashes and to the pastes
that was made with them, it was possible to verify that this material has a pozolanic potential

effect.

Keywords: Ash. Sludge. Waste water. Cement.
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18

1 INTRODUCAO

1.1 TEMA E MOTIVACAO

Associagdo Brasileira de Normas Técnicas, a NBR 10.004 (2007) define que residuos
solidos ou semissolidos sdo aqueles que resultam da atividade da comunidade de origem
industrial, doméstica, hospitalar, comercial, agricola, de servicos e de varricdo. Considera-se
também residuo so6lido os lodos provenientes de sistemas de tratamento de dgua, aqueles
gerados em equipamentos e instalagdes de controle de poluicdo, bem como determinados
liquidos cujas particularidades tornam invidvel o seu lancamento na rede publica de esgotos
ou corpos d’agua ou exijam, para isso, solugdes técnicas e economicamente inviaveis, em face
a melhor tecnologia disponivel.

Atualmente, existe uma grande preocupagdo com a destinagdo e com o tratamento dos
dejetos coletados nas estagdes de tratamento de esgoto. Segundo Angulo etal (2012), a
elevada taxa de industrializacdo, o surgimento de novas tecnologias, o crescimento
populacional e consequente aumento de pessoas em centros urbanos, bem como a grande
diversificacdo no consumo de bens e servigos, transformaram os residuos em graves
problemas urbanos, com um gerenciamento oneroso e complexo, considerando-se o volume e
massa acumulados.

De acordo com o IBGE (2000) cada cidadao brasileiro produz entre 0,5 a 1 kg de lixo
domiciliar. Estudos e dados estatisticos mostram que existe uma relacao direta entre porte da
cidade e produgdo, ou seja: quanto mais habitantes, maior serd a produgdo; e que a
concentracdo da populacdo em areas urbanas ¢ crescente — 8 em cada 10 habitantes vivem em
cidades. Portanto, existe a necessidade de se controlar o destino final desses dejetos e de
aprimorar os tratamentos, por meio do desenvolvimento de tecnologias que priorizem o meio
ambiente, melhorando a qualidade de vida, e, ainda tornado o reuso como fonte alternativa de
recurso renovavel.

O sistema de tratamento de esgoto baseado na técnica de lodos ativados € amplamente
utilizado, em nivel mundial. Com base no site www.o2engenharia.com.br, as fases soélida,
liquida e gasosa sdo separadas por meio de um fluxo ascendente de esgoto que passa por um
leito de esgoto denso e de grande atividade. Nesse leito ocorre a estabilizagdo anaerdbia da
matéria organica. Acima do leito, dispositivos sdo utilizados para que ocorram a separacao

dos gases ¢ a sedimentacdo dos solidos. E no Reator Anaerdbico de Fluxo Ascendente
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(RAFA), também referenciado como “Upflow Anaerobic Sludge Blanket” (UASB), que
acontece uma digestdo anaerdbica, gerando gas metano e lodo anaerdbico. Por fim, o residuo
final ¢ enviado as centrifugas e posteriormente langado em cagambas enviadas ao aterro
sanitario.

O destino final do residuo so6lido oriundo deste processo tem preocupado
ambientalistas. Com base nessas preocupagodes, algumas aplicagdes para esse material t€ém
sido pesquisadas, como, por exemplo, a producao de biogas, de fertilizantes, de vapor para
producao energética, e mesmo como material para a construgao civil.

Segundo Fonseca (2010), a industria da construgao civil vem utilizando vérios tipos de
residuos que podem ser incorporados & argamassa e ao concreto, na forma de cimento
Portland composto, aditivo mineral, ou como material de enchimento (“filler”). Os residuos
que possuem atividade pozolanica ou cimentante podem ser utilizados como substituto parcial
do cimento, como, por exemplo, a cinza de casca de arroz, garantindo as suas propriedades
fisicas e quimicas.

O Sindicato Nacional da industria do cimento (SNIC) informa que as industrias do
cimento sdo responsaveis por 5% das emissdes de CO, decorrentes da descabonatacdo do
calcério (CaCOs), quando incinerado juntamente com as argilas, para a formagao do clinquer.
Destaca ainda que a producao mundial de cimento Portland no ano de 2004 foi da ordem de
2188,6 milhdes de toneladas. No Brasil, foram produzidos 36,7 milhdes de toneladas de
cimento Portland no ano de 2005 (SNIC, 2005).

Deste modo, o concreto com residuo de lodo ativado poderia estar relacionado a uma
solucdo ambiental, se associado a crescente demanda na construcao civil, podendo ser usado
no manufaturamento de blocos, como filler, ou como um substituto parcial do cimento no
concreto e na argamassa (MONZO et al. 1996).

Sendo assim, hd muitos argumentos a favor do tema deste trabalho, quando se trata de
concreto sustentavel, atenuando o impacto ambiental, diminuindo custos e praticando a

sustentabilidade.
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1.2 OBJETIVOS

O objetivo desta pesquisa esta direcionado para a caracterizagdo da Cinza de Lodo de
Aguas Residuarias (CLAR) por meio das seguintes etapas: coleta de amostras, secagem,
moagem, calcinagdo por diferentes temperaturas e ensaios laboratoriais. Os ensaios que foram
realizados sdo: teste preliminar de reatividade pozolanica, granulometria por difragdo a laser,
perda de massa em relagdo ao fogo, teor de cloretos, teor de residuos Insoluveis, Difragao de
raios-X, Fluorescéncia de raios X, Termogravimetria e Microscopia eletronica de Varredura.

A proposta ¢ a de se buscar alternativas no que se refere a redugdo de uso de recursos
naturais e reutilizagdo desses residuos, que sdo gerados em abundancia.

Deste modo, com base nos resultados obtidos, foi possivel verificar o potencial

pozolanico da CLAR.

1.3 APRESENTACAO DO TRABALHO

A presente pesquisa ¢ apresentada em seis capitulos descritos a seguir.

No primeiro capitulo, apresentam-se uma visdo geral do trabalho desenvolvido, a
introdugdo e os objetivos.

O segundo capitulo trata da revisdo bibliografica relacionada ao funcionamento de
uma UASB e a caracterizagao e aplicacao do lodo de aguas residuais.

O terceiro capitulo trata da descricdo dos materiais e da metodologia que foram
utilizados na realizagdo deste trabalho.

No quarto capitulo, sdo apresentados os resultados obtidos.

No quinto capitulo, apresentam-se as conclusdes obtidas e sugestdes para o
prosseguimento da pesquisa.

O sexto capitulo trata das referéncias bibliograficas.

No anexo, apresentam-se os relatorios de alguns dos ensaios realizados.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 LODO DE ESGOTO

O material que chega a uma Estacdo de Tratamento de Esgoto (ETE) pode ter sido
gerado por meio de trés fontes distintas: esgoto doméstico dgua de infiltragdo e despejos
industriais. O esgoto doméstico € proveniente das residéncias, do comércio e das reparti¢des
publicas; as aguas de infiltracdo sdo as que penetram na rede coletora de esgoto através de
juntas defeituosas das tubulagdes e paredes de pogos de visita; e, por fim, os despejos
industriais sdo os efluentes das industrias (VON SPERLING, 1996).

Os esgotos domésticos contém aproximadamente 99,9% de agua; a outra fracdo
restante (0,1%) inclui sélidos organicos e inorganicos, em suspensdo ¢ dissolvidos, bem como
micro-organismos, ¢ constitui a causa da necessidade de tratamento do esgoto (VON
SPERLING, 1996).

O lodo de esgoto ¢ um termo usado para designar os residuos solidos provenientes do
tratamento convencional de esgoto, sendo que o mesmo se caracteriza por apresentar
minerais, coldides e particulas oriundas de matéria organica decomposta em suspensio e
dissolvida no meio aquoso, além de metais pesados, agentes patogénicos e contaminantes
organicos altamente prejudiciais a0 homem e ao meio ambiente em geral (PAULA JUNIOR
et al., 2005; SPERLING; GONCALVES, 2001). Embora de o lodo seja constituido por
praticamente 95% de dgua, ele ¢ considerado como sendo uma fase solida (ANDREOLI et al.,
2001)

A disposicdo adequada do esgoto sanitdrio pode evitar a transmissdo de variadas
doencas, sendo essencial a protegdao da saude publica e do meio ambiente (NUVOLARI,
2003).

A necessidade de uma disposi¢do tanto econdomica como ecologicamente correta para
o lodo de esgoto tem provocado a realizacdo de véarios estudos sobre o tema (PILLAR et al.,

2009).

Algumas maneiras de disposi¢ao final do lodo de esgoto sdo: aterro sanitario, uso
agricola, recuperagdo de areas degradadas, incineragdo e disposicdo ocednica (FONTES,

2008).
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Outra solugdo para os problemas gerados poderia ser a reciclagem desses residuos,
utilizando-os na construgdo civil, que, por sua vez, chega a consumir até 75% de recursos
naturais (JOHN, 2000; LEVY, 1997; PINTO, 1999).

O lodo tem uma importancia maior por ser um residuo de dificil tratamento e
disposi¢do final, face as grandes quantidades que sdo geradas, a dificuldade em se encontrar
locais adequados para a sua disposicao final, a distancia de transporte, aos impactos
ambientais, dentre outros (JORDAO; PESSOA, 1995).

A produgdo de materiais ceramicos menos nobres, como, por exemplo, os tijolos, tem
sido uma das alternativas para o uso de diversos residuos industriais, e, mais recentemente
também para residuos do tratamento dos esgotos sanitarios (SAITO et al., 1996).

Cheeseman e Virdi (2005) mencionam que a producdo de agregado leve na Dinamarca
¢ potencialmente viavel, os custos de disposi¢cdo da cinza proveniente da incineracao do lodo
de esgoto em aterros sanitarios estdo aumentando a cada dia devido ao rigor das leis
ambientais. Outro fator que acentua essa potencialidade ¢ a escassez de agregados naturais em
algumas regides, bem como os impostos cobrados por cada tonelada de agregado natural

extraido.

2.2  REATOR ANAEROBICO DE FLUXO ASCENDENTE (RAFA)

Von Sperling (1996) classifica o tratamento de esgoto através dos seguintes niveis:

a) tratamento preliminar: objetiva apenas a remocao de solidos grosseiros;

b) tratamento primdrio: visa a remog¢do de sdlidos sedimentdveis e parte da matéria
organica, utilizando-se basicamente de mecanismos fisicos;

¢) tratamento secundario: predominam mecanismos bioldgicos, com objetivo principal de
remog¢ao de matéria organica e de nutrientes (nitrogénio e fosforo);

d) tratamento terciario: objetiva a remog¢ao de poluentes especificos (usualmente toxicos
ou compostos ndo biodegradaveis), ou, ainda, a remog¢do complementar de poluentes

ndo suficientemente removidos no tratamento secundario.

Os sistemas de tratamento de esgotos sanitarios por Lodos Ativados tém sido cada vez
mais utilizados, principalmente em grandes centros urbanos, pois permitem que se tratem

grandes quantidades de esgoto em uma pequena area (ANDREOLI; PEGORINI, 1999).
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A Figura 2.1, extraida de Von Sperling (1997), mostra o esquema de uma Estacdo de
Tratamento de Esgoto (ETE) por lodo ativado. Conforme o autor, o processo de fermentagao
anaerobia ¢ uma das melhores alternativas para o tratamento de produtos altamente
poluidores, como, por exemplo, residuos industriais, esgoto doméstico, lixo urbano, vinhoto e
residuos animais, convertendo-os em produtos uteis como o metano e biofertilizantes. O
processo de digestdo anaerdbia beneficiou-se, nas ultimas décadas, de importantes avangos no
conhecimento de seus fundamentos, notadamente na microbiologia do processo € na
concepcao dos reatores.

Conforme Guillen (2012), considerando-se os sistemas mais utilizados para o
tratamento de esgotos domésticos e efluentes industriais, observa-se um aumento consideravel
no uso de Reatores Anaerobios de Fluxo Ascendentes (RAFA), também conhecidos por
outras denominagdes, como por exemplo, pelo termo UASB (em inglés Upflow Anaerobic
Sludge Blanket).

Segundo Lettinga (1980), as aguas residudrias sdo distribuidas em tanques onde o
efluente passa por uma manta anaerdbica. Durante esta passagem, microorganismos entram
em contato com essas aguas, provocando um processo de degradacdo anaerdbica que resulta
na producdo de biogas (CH4 e CO;). As bolhas de gas que sdo geradas percorrem um trajeto
ascendente e sdo liberadas na parte superior do reator; ja a fase aquosa e os s6lidos geram o
lodo apto para a proxima fase, ou seja, a de centrifugacdo, conforme a Figura 2.2.

A remog¢do de matéria organica ¢ feita nos reatores. No decantador secundério ¢ onde
a biomassa ¢ separada e onde ha a sedimentacdo dos microorganismos; nessa etapa produz-se
o lodo e a realiza-se a sua recirculacao. Todo esse processo de digestdo anaerobica necessita
de um controle rigoroso das condi¢des ambientais, ou seja, da temperatura adequada e do pH,
uma vez que o desempenho da degrada¢do depende da demanda das bactérias. O tempo de
retengdo do lodo também ¢ um fator importante, pois, quanto maior a sua retengdo, mais
completa ¢ a remocao do material organico. Nesse sistema de lodo ativado convencional, o
lodo excedente deve sofrer tratamento diferenciado, usualmente passando por adensamento,

digestao e desidratacdo, e, por fim, centrifugacdo (VON SPERLING 1997).
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Figura 2.1- Esquema usual de uma ETE.
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Fonte: Von Sperling (1997)

Figura 2.2 - Esquema de uma UASB
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influent

Fonte: Lettinga (1980)

A Figura 2.3 apresenta o esquema simplificado da evolugdo do Tratamento de esgoto e

sua liberagao de biogas.
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Figura 2.3 - Esquema de um tratamento de esgoto em uma UASB
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Fonte: Elaborado pela prépia autora.

De acordo com Von Sperling (2001), o sistema de lodos ativados ¢ muito utilizado, em
nivel mundial, para o tratamento de dguas residuais domésticas e industriais, em situacdes nas
quais elevadas qualidades do efluente ¢ necessaria e a disponibilidade de area ¢ limitada.
Como desvantagens, esse sistema exige cuidados especiais na sua operagdo, bem como um
maior consumo de energia elétrica, utilizada para a aeracdo e produg¢do de lodo. Outra
vantagem dos processos anaerdbios € que eles reduzem o volume dos residuos, estabilizam os
mesmos, e produzem biogds, com baixo ou nenhum consumo de energia, mantendo a

qualidade do efluente (RITA, 2002).

2.3 SISTEMA DE TRATAMENTO DE ESGOTO DE SAO JOSE DO RIO
PRETO (SEMAE)

Por meio de uma visita técnica a Estacdo de Tratamento de Esgoto da cidade de Sao
José do Rio Preto-SP, em agosto de 2012, acompanhada pelo Quimico responsavel Rafael
Nava Miceli, foram obtidas as informagdes apresentadas neste item.

As instalagdes do Sistema de Tratamento de Esgoto da cidade de Sdo José do Rio
Preto (SEMAE) estdo em operagdo desde janeiro de 2009, tendo sido obtida a licenca de
operacdo junto a CETESB em fevereiro de 2011 (Figura 2.4).
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As instalagdes foram projetadas em duas fases. Sua concepcdo foi feita
pensando-se em moddulos que pudessem ser implantados e posteriormente ampliados de modo
a suprir a demanda do crescimento vegetativo até 2028, no qual a cidade teria
aproximadamente 585.000 habitantes e vazdo média de 1.340 litros por segundo. Além da
expansdo populacional, o projeto prevé mudangas futuras nas legislacdes ambientais,

tornando-as mais rigorosas, especialmente no que se refere a remogao de nitrogénio e fosforo.

Figura 2.4 - Instalagbes do SEMAE

&y B
Fonte: SEMAE (2012)

A Estagdo de Tratamento de Esgoto da cidade de Sao José do Rio Preto (ETE) esta
localizada na Bacia Hidrografica do Turvo/Grande (UGRHI 15) e despeja seus efluentes
tratados no Rio Preto. Um dos condicionantes ambientais do projeto, proposto no Plano
Diretor elaborado pela FIPAI (Fundagdo para o Incremento da Pesquisa e do
Aperfeicoamento Industrial), vinculada a USP de Sao Carlos, ¢ o reenquadramento do Rio
Preto, que passaria de Classe 4 a montante do lancamento da ETE Rio Preto, para Classe 3 a
jusante. Para tanto, o projeto deveria contemplar uma estagdo com alta eficiéncia de remog¢ao
de matéria biodegradavel, além da manutencdo de niveis minimos de oxigénio dissolvido
quando do lancamento no corpo receptor (96% e 5,0 mg/L, respectivamente).

O processo de tratamento de esgotos utilizados na ETE Rio Preto ¢ exclusivamente

bioldgico sendo realizado em duas etapas: (1) anaerdbia que ocorre nos reatores UASB, e (2)
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aerdbia, que ocorrem nos tanques de lodo ativado. Esta associacdo, ainda segundo o estudo da
FIPAI, ¢ até 40% mais econdmica do que apenas o tratamento aerobio em tanques de lodo
ativado por aeragdo prolongada, considerando-se o gasto com energia elétrica junto aos
sopradores e a disposi¢do do lodo gerado no processo.

O esgoto chega a estacdo pelos interceptores que margeiam o Rio Preto, conduzindo
98% do esgoto gerado no municipio para a primeira unidade do tratamento, chamada Esta¢do
Elevatoria de Esgoto Bruto (EEEB). Esta unidade conta com um poco para equalizacdo de
vazdo, tendo em vista as variagdes horarias na geracao dos esgotos domésticos (Figura 2.5).

Na EEEB, o esgoto sofre um processo de gradeamento grosso, para remocdo de
solidos grosseiros com didmetro maior que 40 mm. Os residuos sdo entdo levados a uma
cacamba por uma esteira rolante para posterior remog¢do ao aterro sanitario, conforme

Figura 2.6.

Figura 2.5 - Detalhe do pogo de equalizagao

|
|
Autor: Melges (2012)



28

Figura 2.6 — Dispositivos usados no procedimento de remocao de solidos grosseiros
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A remogdo desses solidos ¢ de extrema importancia, uma vez que 0S mesmos
poderiam danificar as bombas elevatorias que impulsionardo o esgoto para a proxima unidade
(Figura 2.7). A partir dessa unidade, a de Tratamento Preliminar, todo o processo de

transporte do esgoto ¢ feito por gravidade.

Figura 2.7- Estacao Elevatdria de esgoto bruto

Fonte: Rosa (2012)
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Uma vez bombeado até o Tratamento Preliminar, o esgoto passa por um gradeamento
fino (Figura 2.8), cujo espacamento ¢ igual a 3 mm, para reten¢do de materiais mais finos,
como plasticos, embalagens, bitucas de cigarro, entre outras coisas, visando impedir e
amenizar o potencial de obstrucdo que estes materiais apresentam nas canalizagdes

subsequentes .

Figura 2.8 - Gradeamento fino
e f. : < a ' ~ \ \

>
D

Fonte:

Apoés o gradeamento, ha um sensor para medicdo do pH (Figura 2.9).Esse
equipamento ¢ um instrumento de seguranga para detectar despejos acidos que possam

provocar danos aos processos bioldgicos de tratamento posteriores.

Figura 2.9 - Medidor de PH

Fonte: Melges (2012)
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A medicdo de vazdo ¢ realizada na calha Parshall, por meio de um sensor de nivel
ultrassonico. As aguas residudrias sdo entdo direcionadas para dois desarenadores (Figura
2.10). O tempo de retencdo hidraulica (TRH) nas caixas ¢ baixo, cerca de 3 minutos, visando
a sedimentacdo de areia, mas ndo o suficiente para deposi¢cao de matéria organica, que poderia

ocasionar mau cheiro.

Figura 2.10 — Desarenadores: cheio e vazio

Fonte: Melges (2012)

Ap0s as operagdes unitarias do setor de Tratamento Preliminar, o esgoto ¢ submetido a
digestdo bioldgica. Esta se processa primeiro nos reatores anaerodbios de fluxo ascendente
(UASB), nos quais o esgoto ¢ distribuido por tubula¢des na base do reator, atravessando uma

manta de lodo, durante a qual sofre a digestao (Figura 2.11).

Figura 2.11 - Reatores UASB

A \
Fonte: Rosa (2012)
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A eficiéncia deste tratamento ¢ de cerca de 40 a 50%, gerando como principais
subprodutos o gas metano, caracteristico da decomposi¢do anaerdbia de efluentes e que ¢
queimado, ¢ o lodo anaerdbio, que, posteriormente, ¢ submetido a um processo de

centrifugacdo (Figura 2.12).

Figura 2.12 - Produgéo de gas metano, que é queimado, e de lodo anaerdbio.

Fonte: Melges (2012)

O esgoto, apOs o processo anaerdbio, ¢ conduzido para os tanques de aeragdo (Figura
2.13), onde sofrera polimento final via oxidagdo aerdbia da matéria organica remanescente.
Neste caso, flocos bioldgicos de elevada atividade decompositora irdo consumir a matéria

orgénica residual do tratamento anaerobio.

Figura 2.13 - Tanque de Aeragéo
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Fonte: Melges (2012)
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O efluente do tanque de aeragdo (licor misto) ja conta com remog¢ao de contaminantes
da ordem de 95-98%, mas os flocos bacterianos gerados na decomposicdo ainda estdo
dispersos no meio liquido, devendo ser separados para que nao atinjam o corpo hidrico
receptor. Para tal separagdo, utilizam-se decantadores, também conhecidos como
clarificadores secunddrios, nos quais o licor misto entra no centro do tanque circular, sendo
coletado nas extremidades j& separado dos sélidos (Figura 2.14). No fundo dos decantadores
ficam retidos os flocos biologicos por sedimentacdo que sdao direcionados a Estacdo
Elevatoria de Recirculacao de Lodo (EERL), para recircular no sistema, garantindo assim que
o tempo de permanéncia dos flocos bioldgicos no interior do sistema seja bastante superior ao
do proprio esgoto. Os reatores anaerobios atuam, portanto, também como biodigestores do

lodo aerdbio.

Figura 2.14 - Decantador

Fonte: Thiago (2012)

Uma vez separados os flocos biologicos do esgoto ja tratado, o efluente final ¢
direcionado ao tanque de pds-aeracdo, no qual ¢ submetido a dois processos: desinfec¢do e
pos-aeracdo. A desinfeccdo consiste na dosagem de cloro-géas, como agente desinfetante,
visando eliminar agentes microbiologicos que transmitam doengas de veiculagao hidrica e que
ndo foram inativados no decorrer do tratamento. A pds-aeragdo visa garantir niveis 6timos de
oxigénio dissolvidos iguais ou superiores a Smg/L, essenciais ao desenvolvimento da vida
aquatica, em especial 4 fauna. Parte do efluente final ¢ direcionada a Esta¢do de Tratamento
de Agua de Servico (ETA), que tem por objetivo gerar agua de reuso, cujo padrio de
qualidade esta distante dos previstos na Portaria 518 do Ministério da Satude, que versa sobre

potabilidade de 4gua, mas que ainda assim possui amplo emprego na esta¢do, seja na
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lubrificacdo de bombas, dosagem de cloro por sistema Venturi, rega de jardins, além da

propria limpeza de todas as unidades, mostrado na Figura 2.15.

Figura 2.15 - Agua pronta pra resuso

Fonte: Thiago (2012

Voltando ao lodo, cuja coleta ¢ feita ap6s o tratamento anaerdbio, ja mostrado na
figura 2.12, o mesmo ¢ conduzido a Estacdo Elevatéria de Lodo (EEL) para a etapa de
centrifugacdo (Figura 2.14a), onde ¢ feita a adi¢do de um polimero quimico para que ocorra a
floculacdo. Apds esta etapa, o lodo fica em forma de “torta”, que ¢ lancada em cagambas que

sdo destinadas a um aterro sanitario (Figura 2.16).

Figura 2.16 — Torta em cagambas

2.16 a) Estacao Elevatéria de Lodo 2.16 b) “Torta” de lodo langada em cacambas Fonte:
Fonte: Melges (2012)
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24 CARACTERIZACAO DA CINZA DO LODO DE AGUAS
RESIDUARIAS (CLAR)

Conforme Geyer et al.(1995), as cinzas sdo torrdes bastante fridveis e de coloracao
avermelhada. Os autores mencionam a possibilidade de que a cor possa ser decorrente da
presenca de oxido de ferro. Algumas particulas sdo brilhantes, demonstrando a presenga
provavel de quartzo ou mica.

Saito et al. (1996) e Cusido et al. (2011) mencionam que o uso do lodo sanitario para
fabricacao de tijolo ¢ uma boa alternativa, por ser este um residuo vidvel e interessante.
Cusido6 et al. (2011) mostram que o lodo pode ser incorporado em torno de 5% a 25% na
fabricacdo de tijolos prensados. A coloracdo avermelhada, devida & presenca de 6xidos de
ferro, ¢ mais clara se comparada a coloracao dos tijolos comuns e a argila.

Segundo Monz6 et al. (1996), estudos sobre as Cinzas de Lodo de Aguas Residuarias
(CLAR) mostram que as particulas das cinzas ndo s3o esféricas; sdo irregulares se
comparadas as particulas do cimento comum, mostrando um efeito negativo na
trabalhabilidade das argamassas; ou seja, quanto maior as particulas, menor a
trabalhabilidade. As cinzas se comportam como um material que pode proporcionar um
aumento da resisténcia a compressdo. Altos teores de enxofre (12.4%) nas cinzas nao
diminuiram a resisténcia a compressao de argamassa. Quanto menor a granulometria das
cinzas, melhor a reatividade pozolanica. Os ensaios de flexdo mostram que ndo houve
alteragdes na resisténcia das amostras. Para um teor de substituicao de 15% de cinzas de lodo
de 4guas residuarias (CLAR) por cimento comum, Monzo6 et.al (1996) observaram acréscimos
de resisténcia a compressao para as diferentes fracdes granulométricas de CLAR, em relagao
a mistura de referéncia.

Conforme Tay e Show (1997), a disposi¢do do lodo do processo de tratamento de
aguas residudrias apresenta problemas cada vez mais dificeis para as cidades altamente
urbanizadas. A incineragao pode ser uma solugdo alternativa viavel para a eliminagdo do lodo,
gerando um volume reduzido de cinzas inodoras e inorganicas. A viabilidade do reuso das
cinzas misturado na cal, visando um material cimenticio apds incineracdo foi estudada, e as
propriedades do cimento feito a partir do lodo foram investigadas. A avaliagdo da resisténcia a

compressao de cubos de argamassa indicou que € possivel a produgdo de cimento a partir de
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lodo que satisfaca os requisitos de resisténcia conforme a norma da ASTM para o cimento de
alvenaria.

A Cinza de Lodo de Esgoto (CLE), ou também definida a partir deste ponto como
Cinza de Lodo de Aguas Residuarias (CLAR), é a cinza resultante do processo de incineragio
do lodo, que normalmente ocorre a temperaturas entre 550°C e 950°C (GEYER, 2001).

Geyer (2001) destaca que, apos incineragdo na mufla, ha uma perda significativa de
matéria soélida resultando num percentual em torno de 33% a 34%. As amostras de lodo
calcinadas a uma temperatura de 550°C foram analisadas por meio de ensaio de microscopia
de varredura eletronica com ampliagdo de 500 vezes. O autor observou, que as suas particulas
das cinzas sdo mais angulares que arredondadas (Figura 2.17), o que as torna mais suscetiveis
a se quebrarem e ainda que a matriz seja capaz de reter os compostos nocivos presentes no

residuo.

Figura 2.17- Microscopia da cinza, apos calcinagédo a 550°C.

Fonte: Geyer (2001)

Durante o processo de incineragdo, os solidos volateis sdo convertidos em gas
carbonico e 4gua; ja os solidos fixos sdo transformados em Cinza de Lodo de Aguas
Residuarias (CLAR). A incineragdo tem como principal vantagem a redug¢do do volume de
lodo, obtendo-se, por este processo, um volume correspondente de 10 a 20% do volume total.
Em contrapartida, durante o processo de decomposicao, apesar dos organismos patogénicos €
compostos organicos toxicos serem eliminados, os metais pesados permanecem incorporados
as cinzas, e, portanto, torna-se necessaria uma disposi¢do final adequada para as mesmas

(TSUTIYA, 2001).
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Tay e Show (2002) realizaram estudos na tentativa de reaproveitar o residuo do lodo
como material cimenticio: o lodo digerido e desidratado foi misturado com a cal e em seguida
passou por varios processos de queima, moagem e peneiramento, até ser transformado em um
cimento biologico que foi denominado de “Bio-cimento”. Este novo “bio-cimento” substituiu
parcialmente o cimento Portland usado na producao de argamassas e de concreto.

Estudos realizados por Monzé et al. (2003) avaliaram a substituicdo parcial do
cimento Portland por Cinza de Lodo de Aguas Residudrias (CLAR). Os autores observaram
uma diminui¢do de trabalhabilidade, sendo que esta diminui¢ao pode ser explicada por dois
fatores: a morfologia irregular das particulas e a alta absor¢do de 4gua em nas superficies de

particulas de CLAR (Figura 2.18).

Figura 2.18 - Microscopia de varredura eletrOnica de argamassa com substituicdo de 30% de cimento
por CLAR

X500 ' X200
Fonte: Monzé et al. (2003)

Estudos realizados por Pan et al. (2003) mostram a influéncia da finura das cinzas do
lodo sobre as propriedades das argamassas. Nesta pesquisa, os autores utilizaram a moagem
mecanica para obtengdo de cinzas com finura de 500 a 1000 m*/kg. Estas cinzas substituiram
20% do cimento Portland. Os autores observaram que quando a finura ¢ aumentada, surge um
efeito lubrificante que aumenta a trabalhabilidade das argamassas. Além disso, a atividade
pozolanica das cinzas e a resisténcia a compressdo da argamassa aumentam em virtude da
diminui¢do do tamanho das particulas. Estes resultados mostram que a aplicagdo de moagem
mecanica para ajustar a finura das particulas ¢ uma agdo eficaz para melhorar as propriedades
da argamassa.

O termo Concreto Ecologico ou concreto verde refere-se ao concreto projetado para
reduzir o impacto ambiental em comparagdo ao concreto tradicional. Assim, uma estrutura de

concreto ambientalmente sustentavel é aquela que é construida de modo a minimizar o
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impacto ambiental, em vista do seu ciclo de vida. Uma das formas que estdo sendo exploradas
para o desenvolvimento do concreto verde ¢ a adi¢do de materiais provenientes de residuos
organicos que podem substituir, pelo menos parcialmente, as tradicionais matérias-primas
(principalmente cimento e agregados), afetando minimamente as outras propriedades da
mesma. Pérez et al. (2005) mencionam que a incorporagdo de cinzas no concreto de
elementos pré-fabricado permitiu a reducao do consumo de cimento e de areia fina.

Chiou et al. (2006) investigou o uso de residuos de estagdes de tratamento de aguas
residuais na fabricagdo de materiais ceramicos. Evitar a poluicdo secundaria induzida por
lodos e converté-los em recursos uteis sdo temas que t€ém sido amplamente investigados. Os
autores concluem que, tanto a argila expansiva, como as cinzas do lodo, individualmente ou
combinadas entre si, podem produzir agregados leves.

Alcocel et al. (2006) realizaram estudos sobre os efeitos da adigdo de cinzas do lodo
de depuradora em relagdo a corrosdo de armaduras inseridas em argamassas de cimento
Portland. Em argamassas onde ¢ feita a substituicao parcial de até 10% de cimento Portland

por cinzas, o processo de corrosdo nao foi alterado quando comparado com argamassas

comuns, além de apresentarem atividade pozolanica moderada (figura 2.19).

Figura 2.19 - Esbogo da amostra para medi¢des de corrosao

Fonte: Alcocel et.al. (2006)

Fontes (2008) avaliou de aplicacdo das cinzas de lodo de esgoto e de residuo solido
urbano como aditivo mineral na producdo de concretos de alto desempenho, sendo estes da
ordem de 60 MPa, bem como de argamassas. A autora realizou ensaios de caracterizagdo
fisico-quimica, mineraldgica e ambiental desses materiais, tendo também realizados ensaios
fisico-mecanicos e de durabilidade nos concretos e argamassas. Por apresentarem metais
pesados em sua composi¢do, ela também investigou o encapsulamento destes na
microestrutura dos concretos através de ensaios ambientais de lixiviacao e solubilizacdo. A
autora concluiu que a incorporacdo de cinzas de lodo de esgoto e de residuo sélido urbano em

argamassa em argamassas e concretos de alto desempenho proporcionou melhor desempenho
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fisico-mecanico e de durabilidade do material quando comparados as suas respectivas
referéncias. Do ponto de vista ambiental, os materiais apresentaram comportamento
satisfatorio no que diz respeito a imobilizagdo dos metais pesados no interior da matriz
cimenticia. O elevado indice de atividade pozolanica do material, proporcionado pela sua
granulometria e teor de amorfos, contribuiram para melhorar o desempenho dos concretos de
alto desempenho.

Garcés et al. (2008) estudaram a incorporagdo das cinza de lodo em argamassas,
visando verificar a sua trabalhabilidade, resisténcia mecanica, expansao e porosidade. Foram
adicionadas 10% de cinzas de lodo de esgoto ao cimento, seguindo-se a norma europeia para
a verificacdo da satisfacdo as exigéncias de resisténcia inicial, tragdo e compressdo. A
resisténcia das argamassas contendo cimento e adicdo das cinza de lodo ¢ superior a da
argamassa elaborada com cimento sem adigdes minerais. Destaca-se que estas sdo mais caras
€ comprometem mais 0 meio ambiente que aquelas.

Estudos realizados por Paya et al. (2011), no desenvolvimento de argamassas com
substituicdo de 30% de cimento por cinzas, constataram que as cinzas apresentaram uma
grande atividade pozolanica, além de fornecer um bom comportamento em relacdo a
resisténcia mecanica. Estudos de microscopia eletronica (figura 2.20) foram realizados em

pastas de cimento, onde foi observada a formagao de etringita.

Figura 2.20 - Microscopia de varredura eletrénica para argamassas com 30% de substituicdo de

cimento por cinzas de lodo de aguas residuais

Fonte: Payé et al. (2011)

Pan et al. (2012) fizeram estudos sobre as cinzas dos lodos de aguas residuarias de

industrias quimicas e de papel. Resultados dos testes de lixiviagdo de tijolos elaborados com
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este material mostraram que os mesmos podem ser usados sem efeitos adversos a saude
humana. Deste modo, a industria de materiais ceramicos pode diminuir a exploracdo de
matéria prima ao incorporar a cinza de lodo na fabricagdo de tijolos. No caso apresentado,
para cada 200 tijolos por dia, 30 deles podem serem feitos com lodo.

Carridn et al. (2013) mencionam estudos realizados por Khanbilvardi e Ajshari (1995),
e por Tay e Show (1997), sobre a possibilidade de substituir parte do agregado fino usado na
fabricagdo de concretos por Cinzas de Lodo de Aguas Residuarias (CLAR). Embora a
resisténcia a compressdo tenha sofrido uma diminui¢do de 20%, correspondente a uma
substituicdo de 30% do arido fino por cinza, a resisténcia a flexdo foi superior a0 minimo
estabelecido pelo American Concrete Institute (ACI). Os autores
mencionados por Carridn et al. (2013) concluem que a cinza ndo ¢ um material expansivo,
embora absorva umidade; além disso, apesar da analise quimica ter detectado a existéncia de
sulfatos e cloretos, as suas respectivas concentragdes foram baixas, sendo insuficientes para
provocar efeitos negativos ao concreto. Ensaios de lixiviacdo realizados tanto no concreto
fresco como no endurecido demonstraram que as cinzas sao basicamente inertes na matriz.

Sendo assim, Carrion et al. (2013) estudaram a viabilidade de adicionar a CLAR em
blocos de concreto pré-fabricados, utilizando misturas com substituicdo de agregado fino por
CLAR em porcentagens de 5%, 10% e 15%, cujos resultados obtidos por meio de ensaios
experimentais foram comparados aos de blocos de concreto sem substitui¢gdo. Os autores
chegaram as seguintes conclusdes: o uso da cinza em escala industrial ¢ possivel e
comercialmente viavel; o uso de cinza, com uma porcentagem de substituicdo de areia por
cinza em 15%, permite melhorar as caracteristicas dos blocos em relagdo a sua resisténcia a
compressao, sem prejudicar de modo significativo outras caracteristicas, como, por exemplo,
uma redu¢do e um aumento significativos nos valores da densidade e da absor¢do capilar,
respectivamente; a CLAR cumpre os requisitos de ser um material sustentavel, permitindo
reduzir o volume de material a ser descartado no meio ambiente, € podendo ser considerado
como uma matéria prima para a fabricacao de blocos de concreto. Na figura 2.21, apresenta-se

o0 equipamento usado para a fabrica¢do dos blocos.



Figura 2.21 - Equipamento usado para a fabricagao de blocos de cimento

Fonte: Carrion et al. (2013)

40
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3. MATERIAIS E METODOS

Descrevem-se, neste capitulo, os materiais ¢ métodos utilizados para a preparagao das
amostras e sua caracterizagdo. O objetivo ¢ adequar a cinza de lodo de 4guas residuarias a
uma condicao que permita sua aplicagdo como um material que possa apresentar propriedades
pozolanicas. As atividades relatadas neste capitulo foram desenvolvidas no Laboratorio
Central de Engenharia Civil, no Departamento de Fisica e Quimica, ambos da Faculdade de
Engenharia de Ilha Solteira, da Universidade Estadual Paulista “Julio de Mesquita Filho”
(UNESP), no Laboratério CESP de Engenharia Civil, e no Instituto de Ciencia y Tecnologia
del Hormigén (ICITECH), da Universidade Politécnica de Valéncia (UPV), na Espanha.

Foram produzidas cinzas a partir do lodo coletado na Estacdo de Tratamento de
Esgotos, que ¢ operada pelo Servigo Municipal Auténomo de Agua e Esgoto (SEMAE), na
cidade de Sao José do Rio Preto-SP (figura 3.1).

A cinza foi designada a partir deste ponto como CLAR, que corresponde ao termo
“Cinza de Lodo de Aguas Residuérias”. Este material foi produzido por meio de uma mufla,
que calcinou o lodo a uma temperatura controlada de 650°C, pelo periodo de 2 horas.
Inicialmente, também foram realizadas calcina¢des para outras temperaturas e para outro

periodo de tempo, de modo a quantificar a perda de massa para cada situagao.

Figura 3.1- Coleta do lodo na Estagao de Tratamento de Esgoto de S&o José do Rio Preto

Fonte: Thiago (2012)
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3.1 TRANSPORTE E PROCEDIMENTOS PARA SECAGEM DO LODO
DE AGUAS RESIDUARIAS

Amostras do lodo de aguas residudrias foram colocadas em potes plasticos que, por
sua vez, foram colocados em caixas térmicas, visando garantir as caracteristicas e
propriedades da amostra coletada (figura 3.2). Posteriormente, essas caixas foram
transportadas para o Laboratorio Central de Engenharia Civil, na Faculdade de Engenharia de
Ilha Solteira, da Universidade Estadual “Julio de Mesquita Filho™.

Para eliminar o excesso de umidade, as amostras foram colocadas em uma estufa, a

uma temperatura de 100°C. Foram registradas as perdas de massa apds 24 horas (figura 3.3).

Figura 3.2 - Identificacdo da amostra e equipamentos usados no transporte de Sdo José do Rio Preto

a llha Solteira

Fonte: Thiago (2012)

Figura 3.3 - Equipamentos usados no processo de secagem da amostra
1 B T T

a) Estufa b) Amostra seca
Fonte: Melges (2012 ).
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3.2 MOAGEM DO MATERIAL SECO

ApoOs o material ter sido seco na estufa, ele foi triturado, com intenc¢ao de se obter um
material mais fino. Foi utilizado um moinho de bolas, pertencente ao Laboratério CESP de
Engenharia Civil (figura 3.4). O tempo de moagem foi de 50 minutos. A figura 3.4 mostra o
aspecto do lodo seco apos ter sido passado pelo moinho de bolas. Destaca-se que 100% do
material triturado pelo moinho passou pela peneira ABNT 30, com abertura de malha de 0,59
mm. (figura 3.5). A moagem teve por objetivo obter materiais que atendessem a finura
exigida pela NBR 12653 (ABNT, 2012) para materiais pozolanicos. Essa norma estabelece

um limite maximo de 34% para o material retido na peneira de abertura de malha de 45 pm.

Figura 3.4 - Moinho de Bolas

a) Moinho de Bolas b) Vista Interna

Fonte: Melges (2012).

Figura 3.5 - Aspecto do material triturado

Fonte: Melges (2012)
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3.3 PROCEDIMENTOS DE CALCINACAO

A figura 3.6 apresenta a mufla onde o material foi calcinado. A temperatura
inicialmente estabelecida para realizar a queima foi de 650°C, pelo periodo de 2 horas. No
entanto, outras temperaturas (550°C, 750°C, 850°C) e outro periodo de tempo (4h) também

foram inicialmente testados.

Figura 3.6 - Equipamentos usados para queima

Clie 650

a) Mufla b) Material calcinado
Fonte: Melges (2012)

3.4 TESTE PRELIMINAR DE REATIVIDADE POZOLANICA

A finalidade deste teste foi a de verificar a reatividade das cinzas misturas a cal
hidratada Ca(OH), e a agua, por meio da formac¢dao de compostos de silicato de calcio
hidratado e aluminato de calcio, que provocam o endurecimento da pasta (Figura 3.7).

Foram elaboradas pastas com a CLAR calcinada a 650°C, a 750°C e a 850°C, pelo
periodo de 2h, e que foram designadas pelas letras “a”, b” e “c”, respectivamente.

As propor¢des de Cal/CLAR/Agua utilizadas foram de 3:7:7. Trés das misturas foram

colocadas em um local com temperatura ambiente, da ordem de 25°C, e as outras trés, em um

banho térmico, com temperatura da ordem de 65°C para 3, 7,14, ¢ 28 dias de idade.
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Figura 3.7 - Amostra da mistura de Agua, Cal Hidratada e CLAR

Foto: Thiago (2013)

3.5 ENSAIOS DE CARACTERIZACAO

Para que um material apresente caracteristicas pozolanicas, ele deve, a principio, ser
um material fino, amorfo e possuir certa quantidade de silica e alumina.

Visando a verificacdo da existéncia de algumas dessas caracteristicas na amostra,
foram realizados diversos ensaios: Granulometria, Perda ao Fogo, Teor de cloretos, Residuos
Insoluveis, Difracdo de Raios-X, Fluorescéncia de Raios X, Termogravimetria, € Microscopia

Eletronica de Varredura.

3.5.1 Granulometria por Difracdo a Laser

Para a determinacao da distribui¢do do tamanho de particulas da CLAR, foi utilizado o
granulometro a laser MasterSizer (2000), da Malvern Instruments, mostrado na figura 3.8.

Este equipamento possui a capacidade de medir o tamanho das particulas que esteja
no intervalo entre 0,02 a 2000 um.

Maiores detalhes sobre o equipamento podem ser vistos em Orgeira (2011).

Este ensaio foi realizado nas instalagdes do ICITECH.
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Figura 3.8 - Granulébmetro a laser

&

Fonte: Melges (2013 )

3.5.2 Perda de Massa em Relacdo ao Fogo

Inicialmente, dois cadinhos de porcelana foram colocados em uma mufla, que foi
aquecida até atingir uma temperatura de 950°C, permanecendo assim pelo periodo de 1 hora;
posteriormente, apos o resfriamento, os cadinhos tiveram os seus pesos determinados. Este
procedimento teve como objetivo retirar toda a umidade e também a eliminar qualquer tipo de
residuo orgéanico nos cadinhos.

Em seguida, acrescentou-se certa quantidade de material aos cadinhos, que foram
novamente pesados.

Os cadinhos foram inseridos na mufla para realizagdo da queima a 650°C durante 1
hora.

Ap0s o resfriamento, os cadinhos foram pesados para que a perda de massa referente a
esta temperatura pudesse ser calculada; a seguir, os cadinhos foram recolocados na mufla para
que se pudesse realizar a queima a uma temperatura de 950°C, durante o periodo de 1 hora.

ApoOs o resfriamento, os cadinhos foram novamente pesados para que a perda
correspondente a essa temperatura, bem como a perda total de massa, pudessem ser

calculadas. Este ensaio foi realizado nas instalagoes do ICITECH.
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Figura 3.9 — Procedimento para Perda de Massa

a) Mufla. b) Cadinhos de porcelana.
Fonte: Melges (2013)

3.5.3 Teor de Cloretos

Para a determinagdo dos cloretos inicialmente coleta-se 50g de agua destilada em uma
proveta graduada e pesa-se 1 g de CLAR em um béquer com graduagdo limite de 100 ml,
conforme as figuras 3.10 e 3.11. Em seguida, utiliza-se a 4gua para diluir a mistura.

Posteriormente, ¢ feito um aquecimento, durante 1 hora, com temperatura alta levando
a fervura. E necessario tampar o recipiente para que ndo haja perda de excessiva de vapor de
agua (Figura 3.12).

Em seguida, monta-se a bancada com suporte e funil de vidro (figura 3.13).

Figura 3.10- Proveta Figura 3.11- Pesagem do Figura 3.12 Aquecimento da
graduada material ) \solugéo

o

"
0:1m! @

Fonte: Melges (2013)
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Adiciona-se um pouco de agua destilada aquecida para remover todo o material
existente dentro do Becker, lembrando-se que o limite total de liquido nao pode ultrapassar o
limite de 100 ml, para que se respeite o limite do baldo de vidro onde o liquido € colocado
(figura 3.14). Caso necessario, pode-se adicionar dgua destilada até que se complete este
limite. Deve-se tampar o baldo e agita-lo, virando-o por 2 vezes (figura 3.15). Deve-se, em
seguida: pipetar 5 ml da solu¢do, colocar em um erlenmeyer, e pipetar 3 gostas de cromato de

potassio (K,CrOs), conforme mostrado nas figuras 3.16 ¢ 3.17.

Figura 3.13- Dispositivo de Figura 3.14- Baléo Figura 3.15- Agitagdo da solugéo
_ filtragem i volumétricg (100ml)

=4

Fonte: Melges (2013)

Figura 3.16- Pipetagem de 5 ml da solugéo Figura 3.17- Pipetagem de 3 gotas de cromato
_ Qe potassio
d —— @ ////ﬁ

— —

Fa * Ll

Foto: Melges (2013)
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O cromato de potassio ¢ usado como indicador da presenga de ions cloreto (Cl°). Neste
método, os cloretos sdo titulados usando-se uma solucdo padrao de nitrato de prata (AgNO3)
de concentragdo de 0,0025 mol/l (figura 3.18).

O final da reagcdo produz um precipitado de cor laranja, correspondente a cor do
precipitado de cromato de prata (Ag,CrO4), conforme mostrado nas figuras 3.19. Pelo

processo estequiométrico ¢ determinada a concentracao de cloretos.

Figura 3.18 - Dispositivo de titulagéo de
nitrato de prata

Figura 3.19- Coloragdes relacionadas a titulagdo

P — 3 \\.

a) Coloragcéo amarela antes da titulagao

b) coloragéo laranja apos a titulagéo
Fonte: Melges (2013)

O teor de cloreto ¢ obtido por meio da seguinte expressao:

Teor de Cloretos (%) na CLAR =

Vol. AgNO3 (1)
Vol.Solugdono Frasco (1)

= Concentracdo molar de AgNO3 (mol/1) x

massa atoémica CI (g/mol)
Massalnicial da CLAR (g)

x Vol. Solugdo no Baldo () x


http://pt.wikipedia.org/wiki/Nitrato_de_prata
http://pt.wikipedia.org/wiki/Prata
http://pt.wikipedia.org/wiki/Prata
http://pt.wikipedia.org/wiki/Oxig%C3%AAnio
http://pt.wikipedia.org/wiki/Cromato_de_prata
http://pt.wikipedia.org/wiki/Prata
http://pt.wikipedia.org/wiki/Cromo
http://pt.wikipedia.org/wiki/Cromo
http://pt.wikipedia.org/wiki/Estequiometria
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3.5.4 Residuos Insoluveis

O procedimento de ensaio utilizado para determinar a quantidade de residuos
insoliveis na CLAR, definido pela norma europeia UNE-EN-196-2006, ¢ apresentado a
seguir.

a) Determina-se o peso de aproximadamente 1g de material, registrando-se o peso real,

em um béquer com capacidade para 400 ml (figura 3.18);

b) Adiciona-se 25 ml de dgua destilada;

¢) Adiciona-se 40 ml de &cido cloridrico concentrado (marca PANREAC, 37%,

HCI1=36,46g/mol);

d) Coloca-se o béquer em uma caixa de areia térmica e, com o calor, deve-se esperar

até que o acido evapore (figura 3.19);

e) Adiciona-se 20 ml de acido cloridrico concentrado e espera-se que o acido evapore.

f) Repete-se o procedimento mencionado no item e);

g) Adiciona-se 100 ml de acido cloridrico diluido na propor¢do 1:3, e faz-se o

aquecimento da solugdo até proximo a temperatura de ebulicdo do acido.

Figura 3.20- Pesagem do material Figura 3.21- Aquecimento da solugao com HCI
na cai'xa de areia

Fonte: Melges (2013)
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h) Quando a solugdo estiver aquecida, realiza-se o processo de filtragem, utilizando-se
o filtro Quali 42 ASHLESS, marca Whatman, com didmetro de 150 mm (figura 3.22);
1) Apo6s a filtragem, inicia-se o processo da elimina¢do do cloretos, adicionando-se
agua destilada aquecida no filtro;

J) Ap6s diversas lavagens, coloca-se um tubo de ensaio na saida do funil para recolher
parte do liquido filtrado. Adiciona-se ao tubo 2 gotas da solu¢do de AgNO;, com
concentracao de 0,01mol/l. Caso a cor do liquido no tubo se torne branca, deve-se
continuar com o procedimento de limpeza do cloreto; caso seja transparente, pode-se

passar para a proxima etapa (figura 3.23);

Figura 3.22— Filtragem apoés ataque com HCI Figura 3.23 - Verificagdo da presenga de

cloro

Fonte: Melges (2013)

k) Deve-se retirar o filtro de papel do funil e coloca-lo em um baldo de ensaio e, em
seguida, adicionar 100 ml de KOH, com concentragdo de 4mol/l (figura 3.24);

1) Deve-se deixar a solugdo descansar pelo tempo de 16h;

m) Em seguida, monta-se um aparato composto por um aquecedor onde sera colocado
o baldo, e um condensador. Deve-se entdo aquecer a mistura, proxima a ebuli¢do, pelo

periodo de 4h.
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Figura 3.24 — Baldo com filtro e com solugdo de Figura 3.25 — Sistema de aquecimento e
condensador

Fonte: Melges (2013)

n) Em seguida, retira-se o filtro do baldo, colocando-o dentro de outro filtro. Utiliza-se
um pouco de agua destilada para lavar o baldo, despejando o seu contetido no novo
sistema de filtragem.

0) Adiciona-se 100 ml de acido cloridrico diluido na propor¢ao 1:9.

p) Repete-se o procedimento de retirada do cloreto por meio da adi¢do de agua
destilada aquecida.

q) Quando os filtros estiverem secos, eles sdo retirados e colocados em um cadinho de
aluminia, previamente pesado. Em seguida, com o auxilio de um bico de Bunsen, o
papel ¢ calcinado, restando apenas cinzas (Figura 3.26).

r) Apds esse procedimento, o cadinho ¢ colocado em uma mufla e submetido a uma
temperatura de 950°C por lh (Figura 3.27). Apds o resfriamento, na temperatura

ambiente, o cadinho ¢ pesado e a porcentagem de residuo insoluvel ¢ calculada.
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Figura 3.26 - Calcinagao dos filtros Figura 3.27- Utilizacdo da mufla

Fonte: Melges (2013)
Por fim, o cadinho ¢ pesado onde obtém se a massa de residuo insoltiivel através da

expressao:

m1% = Ri &lxl 00 onde: R; = Massa de Residuo Insoluvel ,
m

m;= massa inicial da CLAR.

3.5.5 Ensaio de Difracio de Raios X

Foram realizados ensaios de difragdo de raios x de modo a identificar as fases
cristalinas presentes na CLAR. Na figura 3.7, tem-se o equipamento utilizado. Os ensaios

foram realizados no Departamento de Fisica e Quimica da FEIS-UNESP.
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Figura 3.5 — Equipamento de Difragdo de Raios X.

Fonte: Melges (2013)

3.5.6 Fluorescéncia de Raios X

Este ensaio foi realizado na Universidad de Alicante, na Espanha, por meio de contato
realizado pelo Prof.Dr. Jordi Paya.

Conforme Tashima (2012), este ensaio permite identificar os elementos quimicos de
um material sélido. A técnica utilizada ¢ a emissdo secundaria de radiacdo de raios-X que €
gerada ao excitar uma amostra com uma fonte emissora de raios-X. A radiagdo primaria
expulsa os elétrons do interior dos atomos. Entdo, os elétrons das extremidades ocupam os
lugares vagos e o excesso energético dessa transmissdo se dissipa em fotons: a chamada
radiagdo X fluorescente secundaria. Através do espectro da amostra, ¢ possivel identificar
cada elemento quimico. A concentracdo de cada elemento se detecta medindo a intensidade

da energia aplicada a cada transmissdo de elétrons.

3.5.7 Ensaio de Termogravimetria

Orgeira (2011) menciona que a mistura do cimento Portland com agua, mediante uma
série de reagdes quimicas, tem, como um dos resultados a liberacao de cal (hidroxido calcico
ou portlandita). Esta portlandita, em contato com materiais pozolanicos, reage e origina a
formagao de novos compostos de hidratagdo, similares aos da hidratagdo do cimento.

Conforme Orgeira (2011), o ensaio de termogravimetria, permite que se obtenha a

curva da perda de massa (TG) decorrente das reacdes de desidratacdo. Este ensaio ¢ muito ttil
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no caso do estudo de pastas, uma vez que ¢ possivel determinar, por meio dos graficos
obtidos, a porcentagem de cal que foi fixada por meio das reagdes quimicas com a CLAR. Ja
a curva de DTG ¢ a representagdo grafica da derivada da curva de TG, e ¢ a que fornece
informacodes a respeito da velocidade correspondente a perda ou ao aumento de massa em
relacdo a temperatura ou ao tempo. Esta representacdo permite identificar, com maior
precisdo, a alteragdo no valor da massa que ocorre quando a perda ¢ muito pequena ou quando
existem processos que tenham temperaturas de ativacdo muito proximas entre si.
Orgeira (2011) apresenta as seguintes reacoes de desidratagdo que normalmente

ocorrem em pastas de cimento:

Ca(OH)z — CaO+H20,

SCH — SC+H,0,
ACH — AC+H,0,
SACH — SAC+H,O,

onde SCH, ACH e SACH ¢ a nomenclatura utilizada para silicato de célcio hidratado,
aluminato calcico hidratado e silico-aluminato calcico hidratado, respectivamente.

Na figura 3.6, extraida de Orgeira (2011), tem-se um exemplo de uma curva de DTG
de uma pasta de cimento com 40% de substitui¢do de cimento por cinza volante, aos 56 dias
de idade, definida pelo termo “40% CV”. O pico 1 corresponde a desidratacdo da etringita e
SCH e ocorre no intervalo de temperatura de 100°C a 180°C, que praticamente se superpde
com o pico 2, correspondente a reacao de desidratacdo do SCH; o pico 3 corresponde a reagao
de desidrata¢do dos compostos SACH-ACH, que ocorre no intervalo de temperatura de 180°C
a 240°C. Por fim, o pico 4 representa a reagcdo de desidratacdo do CH, que corresponde ao

intervalo de temperatura de 520°C a 600°C.
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Figura 3.6 — Exemplo de curva DTG de pasta de cimento com 40% de substituicdo por cinza volante,

aos 56 dias de idade.
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W
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Fonte: Orgeira (2011)

Na figura 3.7, Orgeira (2011) apresenta duas curvas de DTG: uma da pasta de
cimento, definida pelo termo “Control”, sem qualquer substituicdo, e a outra, com 40% de
substitui¢do de cimento por cinzas volantes, ambas correspondentes a uma idade de 56 dias.
Observa-se que as curvas sao similares entre si; ressalta-se, no entanto, uma maior quantidade
de compostos de hidratacdo SACH-ACH na pasta com cinza volante, decorrente da melhor
defini¢do do pico observado na figura em relagdo a pasta de cimento. Além disso, pode ser
também observada uma diminuicdo do pico correspondente a portlandita, indicando a

existéncia de uma reagdo pozolanica entre a portlandita e a cinza volante.
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Figura 3.7 — Exemplo de duas curvas do tipo DTG, sendo uma de pasta de cimento com 40% de

substituicdo por cinza volante (40%CV) e, aos 56 dias de idade, e a outra somente de cimento

(Control).
Control — 10%CV
——

v Jo1
*

®

SACH-ACH
Portlandita
0 100 200 300 400 500 600
T2 (°C)

Fonte: Adaptada de Orgeira (2011)

Neste trabalho, foram realizados ensaios de Termogravimetria para os seguintes

materiais:

a) materiais puros: Hidroxido de Calcio (ou cal), CLAR e CIMENTO;

b) pastas de CAL/CLAR nas propor¢des de 3:7 e 5:5, curadas a temperatura ambiente
(em camara umida, a 20°C) e a temperatura de 40°C (em banho térmico), ensaiadas
aos 1, 3, 7, 28 € 90 dias;

c) pastas de CIMENTO/CLAR, curadas a temperatura ambiente (em camara Gimida, , a

20°C), nas propor¢des de 100/0, 85/15 ¢ 75/25, aos 3, 7, 28 e 90 dias.

Para os materiais puros, a temperatura atingiu 1000°C, tendo sido utilizados
recipientes de alumina. Ja para as pastas, foram utilizados recipientes de aluminio, para uma
temperatura de ensaio de 600°C.

Foi utilizado o modulo TGA 850 Mettler-Toledo, que permitiu elaborar o grafico da
curva termogravimétrica (TG) e a derivada de curva termogravimetrica (DTG). Nas figuras
3.51 e 3.52 tém-se ilustrados os equipamentos, utensilios e materiais usados nos ensaios, que,

por sua vez, foram realizados nas instalacdes do ICITECH.
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Figura 3.51- Equipamento usado no ensaio de Figura 3.52 - Recipientes de alumina (1000°C) e de
Termogravimetria aluminio (600°C)

Fonte: Melges (2013) Fonte: Melges (2013)

Para calcular a porcentagem de cal fixada em pastas de CAL/CLAR, foi utilizada a

seguinte expressao:

Cal Fixada(%) em pastas de Cal/CLAR =

Porcentagem da perda de

Pureza Porcentagem de ] . Massa molecular da Cal
X | ¢ - agua correspondente a X
n z

da Cal calha pasta portlandita Massa molecular da Agua

Pureza Porcentagem de

X
cal na pasta
da Cal

Ja para calcular a porcentagem de cal fixada em pastas de CIMENTO/CLAR, foi
utilizada a seguinte expressao:

CalFixada(%) em pastas de CIMENTO/CLAR =

% de cimento na Pasta % de Portlandita na pasta % de Portlandita na pasta

. X -
Cimento-CLAR Cimento-Controle Cimento-CLAR

% de cimento na Pasta

% de Portlandita na pasta
Cimento-CLAR X

Cimento-Controle
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3.5.8 Microscopia Eletronica de Varredura (SEM)

De modo a detalhar a natureza fisica e quimica da superficie da CLAR e das pastas
elaboradas, em escala submicrométrica, foram realizados ensaios por meio de um
Microscopio Eletronico de Varredura — MEV (ou SEM - Scanning Electron Microscope),
mostrado na Figura 3.5.3. No caso das pastas, o objetivo foi observar os produtos de
hidratacao formados ap6s os 28 dias de sua elaboracao. O recobrimento das amostras foi feito

com ouro de modo a se obterem imagens mais nitidas.

Figura 3.53 — Microscopio Eletronico de Varredura

Fonte: Melges (2013)
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4. APRESENTACAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo, sao apresentados e discutidos os resultados dos procedimentos e dos

ensaios mencionados no capitulo anterior.

4.1 PERDA DE AGUA DO LODO DE AGUAS RESIDUARIAS NA
ESTUFA

A secagem do lodo foi feita por meio de uma estufa, durante o periodo de 24 horas, a
uma temperatura constante de 100°C. A tabela 4.1 mostra a variagdo de massa decorrente da

secagem do material. Na figura 4.1, apresentam-se a amostra umida e ap6s 24 horas na estufa.

Tabela 4.1 - Perda de massa apds secagem na estufa (100°C 24h)

Massa umida (Kg) Massa seca (Kg) % Perda
17,565 4,060 76,9

Figura 4.1 — Aspecto do material

e R AT
a) Umido b) Seco
Fonte: Melges (2012)

A perda de massa de lodo, devido a eliminagdo de agua livre por meio da estufa, foi
de aproximadamente 77%. Neste caso, conclui-se que o mais econdmico ¢ o transporte do

lodo seco, ou mesmo das cinzas, ap6s um procedimento de autocombustao.



61

42 PERDA DE MASSA DECORRENTE DA CALCINACAO DO LODO
SECO NA MUFLA

As perdas decorrentes da calcinagdo, para diferentes temperaturas e duragdes, estao
apresentadas na tabela 4.2. Os valores observados estdo no intervalo de aproximadamente
52% a 58%%. Uma vez que a agua livre ¢ praticamente eliminada na estufa, os valores das

perdas de massa decorrentes da calcinagdo na mufla sdo proximos entre si.

Tabela 4.2 — Perdas de massa decorrentes da calcinagdo na mufla

Tempo de Temperatura

calcinagdo 550°C 650° C 750° C 850°C
2h 52 % 53% 56% 57%
4h 54% 58% 57% 57%

Fonte: Thiago (2012)

4.3 TESTE DE REATIVIDADE POZOLANICA

Foi observado que todas as pastas com hidréxido de calcio e CLAR calcinadas nas
temperaturas de 650°C, 750°C e 850°C, pelo periodo de 2h, endureceram, indicando a
presenca de atividade pozolanica nas idades de 7, 14 e 28 dias (Figura 4.2).

Figura 4.2 — Teste de reatividade Pozolanica a 25°C e 65°C

T 65°C- Estufor |

Fonte: Thiago (2012)
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4.4 ENSAIO DE GRANULOMETRIA

O resultado do ensaio de granulometria esta mostrado na tabela 4.3 e na figura 4.3.
Conclui-se que o didmetro da CLAR estava adequado para que as reagdes quimicas pudessem
ocorrer de modo satisfatorio. A CLAR 650°C usada neste ensaio foi calcinada a uma
temperatura de 650°C, pelo periodo de 2 horas, de modoa eliminar a materia organica presente

na amostra.

Tabela 4.3 — Valores dos diametros obtidos por meio do ensaio de granulometria a laser

dmédio, em pm d(0,9), em pm d(0,5), em pm d(0,1), em pm

30,647 67,220 25,605 2,662

Obs.:

dméd = diametro médio da CLAR

d(0,9) = diametro onde 90% das particulas de CLAR sdo inferiores a este valor
d(0,5) = diametro onde 50% das particulas de CLAR sdo inferiores a este valor

d(0,1) = diametro onde 10% das particulas de CLAR sdo inferiores a este valor

Fonte:Melges (2013)

Figura 4.3 — Granulometria da CLAR
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Fonte: Melges (2013)
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Apresenta-se, na tabela 4.4, as perdas de massa observadas para quatro amostras de

CLAR, todas previamente calcinadas pelo periodo de 2h, sendo duas delas a temperatura de

650°C, e, as duas outras, a temperatura de 850°C.

Tabela 4.4 — Perda de Massa em relagdo ao Fogo CLAR 650°C

Perda até Perda entre 650°C Perda total Perda totgl
650°C (1h) e 950°C (1h) (valor medio)
CLAR | Amostra 1 2,08% 3,24% 5,32% 5 35%
650 | Amostra 2 2,06% 3,37% 5,43% ’
CLAR | Amostra 1 0,49% 2,32% 2,81% ) 85%
850 | Amostra 2 0,53% 2,42% 2,95% ’

4.6. TEOR DE CLORETOS

Fonte:Thiago (2012)

Craus (2010) menciona que a Norma ACI determina o limite do teor de cloretos em

0,2%. Ja os teores encontrados nas amostras ensaiadas foram inferiores a 0,1% conforme
9

tabela 4.5. Um teor de cloretos excessivo no concreto pode provocar a corrosdo das

armaduras, sendo portanto, uma vantagem da CLAR, o fato de que os teores nela encontrados

sejam menores que o limite.

A CLAR a 650°C durante 2 horas onde o valor de 26,23% ¢ baixo para um material que

possui quartzo ndo mostra informagdo sobre a materia amorfa, onde em torno de 73% ¢

soluvel mas nao significa que seja amorfo.
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Amostra 1 Amostra 2
Massa 1,03 g lg
Volume 5ml S5ml
Reagente AgNO; ml 0,5 ml 0,45 ml
% Cl 0,086 % 0,080 %

Fonte: Melges (2013)

4.7 RESIDUOS INSOLUVEIS

Foram avaliadas duas amostras, usando-se o parametro de calculo dado pela
expressdo: Ri% - (Ri/m1). 100 para a CLAR 650°C.

Foi observado um valor médio de 26,27% de residuos insoluveis. Considera-se, face a
solubilidade observada, uma indicagdo de que o material seja composto, em grande parte, de

material amorfo.

Tabela 4.6 - Teor de residuos insolluveis

Amostra Massa inicial Residuo Residuo Valor médio
(2 Insoliavel (g) | Insolivel (%) (%)
1 1,0054 0,2727 27,12%
26,27%
2 1,0003 0,2542 25.41%

Fonte: Melges (2013)

4.8 ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIOS X

Apresenta-se, na figura 4.4, o resultado do teste de Difragdo de Raios X para duas
amostras, tendo uma delas sido calcinada a 650°C, e a outra, a 850°C, pelo periodo de 4h.
Este ensaio permitiu a identificacio mineraldogica da CLAR. Foram observados picos

pronunciados nos graficos, indicando a presenca de compostos cristalinos, identificados como
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quartzo (dioéxido de silicio), hematita (6xido de ferro), anidrita (sulfato de calcio) e goetita
(6xido de ferro II.). Observou-se, no entanto, que a forma dos graficos no intervalo

2theta=20°-30° sugere também a presenca de uma fase amorfa.

Fig. 4.4- Resultado do ensaio de Difracdo de Raios X para as amostras calcinadas as temperaturas

de 650°C e 850°C.
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Fonte: Melges (2013)

4.9 ENSAIO DE FLUORESCENCIA DE RAIOS X

Foram enviadas amostras de CLAR, calcinadas a 650°C pelo periodo de 2h, a
Universidad de Alicante, Espanha, para a realizagdo deste ensaio. Os resultados obtidos
encontram-se na Tabela 4.7. Dado o elevado teor de 6xido de silicio, pode-se considerar a
CLAR como sendo um potencial material que apresenta uma elevada atividade pozolanica.
Com base na tabela 4.8, extraida da NBR 12653 (2012) — Materiais Pozolanicos, observa-se
que a CLAR atende a todas as exigéncias quimicas mencionadas para a classe de material do
tipo “E”, referente a qualquer pozolana que nao seja natural, artificial ou do tipo Cinza
Volante.

Foi observada a presenga de metais pesados na amostra como, por exemplo, Zinco

(Zn), Bério (Ba), Cromo (Cr), Niquel (Ni), Cobre (Cu), Estanho (Sn) e Chumbo (Pb).
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4.7 — Porcentagens dos

Oxidos na amostra de CLAR Tabela 4.8 — Porcentagens dos Oxidos NBR 12653(2012)
650°C
Sio, 37,23% Valores expressos em porcentagem (%)
A0 20,47% Classe de material pozolanico
Fe20; 11,01% Propriedades
Cao 5,48% - & _ I_E_ _
MgO 1,77% SiO5 + AlpO3 + Fes0O3 >70 270 |1 250 :
Na,0 0,67% SO5 <4 <5 |1 <5 :
]
K20 0,74% Teor de umidade <3 <3 | <3
SO; 4,58% - : .
<

P,O; 6,94% F"erda ao fogo <10 <6 : <6 E
cl 0,01% Alcalis disponiveis em Na»>O <1,5 <1,5 I < 1_?_.
TiO, 3,51%
MnO 0,08%
Metais Pesados 1,98%
Outros 0,13%
PF 5,38%

100,00

Figura 4.5 Percentuais de 6xidos do eixo y
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Fonte:Melges (2013)
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4.10 ENSAIO DE TERMOGRAVIMETRIA

Neste item, foi utilizada a CLAR calcinada a uma temperatura de 650°C, pelo periodo
de 2h.

Nas tabelas 4.9 e 4.10, apresentam-se os resultados relativos a cal fixada, para pastas
de Cal/CLAR, nas proporgdes 3/7 e 5/5, para as temperaturas de cura correspondentes a 20°C
e a 40°C. Nas figuras 4.6 ¢ 4.7, sao apresentados os resultados correspondentes as tabelas
mencionadas. Para uma menor percentagem de cal em relagdo a CLAR (3/7), a portlandita foi
rapidamente consumida, tanto para a cura realizada na temperatura ambiente, como para a
cura realizada em banho térmico.

Observa-se que, aos 3 dias, a porcentagem de cal fixada foi da ordem de 90%. Ja para
a maior proporcao de cal em relagdo a CLAR (5/5), pode-se observar que a fixagdo de cal foi
mais rapida para a amostra curada no banho térmico, como era de se esperar. No entanto, aos
90 dias, a porcentagem de cal fixada é praticamente a mesma, sendo esta acima de 90%. Os
arquivos para a data de 28 dias, relativos a proporg¢ao 5/5 apresentaram problema, nao sendo

possivel a obtengdo de seus valores.

Tabela 4.9 - Porcentagem de cal fixada para pastas de Cal/CLAR.

Temp. de cura: 20°C Temp. de cura: 40°C
Idade
Prop.: 3/7 Prop.: 5/5 Prop.: 3/7 Prop.: 5/5
1 dia - - 90,2% 64,5%
3 dias 89,3% 56,5% 92,7% 70,9%
7 dias 96,8% 76,9% 91,1% 87,2%
28 dias 100% * 100% *
90 dias 100% 92,9% 100% 93,8%
Obs.: * arquivo com problema — nao foi possivel realizar a medida

Fonte: Melges (2014)
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Figura 4.6 - Porcentagem de cal fixada para pastas de Cal/CLAR curadas em camara umida.
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Fonte: Melges (2013)

Figura 4.7 - Porcentagem de cal fixada para pastas de Cal/CLAR curadas em banho térmico.
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Fonte: Melges (2013)

Na tabela 4.10, apresentam-se os resultados relativos a cal fixada para pastas de
CIMENTO/CLAR nas proporgdes 85/15 e 75/25, para a temperatura de cura correspondente a
20°C (camara umida). Na figura 4.8, sdo apresentados os resultados correspondentes a tabela
mencionada.

Para a proporcao 85/15, e para 3 dias, o valor ¢ negativo, indicando que a portlandita

estd sendo liberada em decorréncia das reagdes de hidratagdo do cimento. Uma vez que as
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reacdes pozolanicas tém um carater mais lento, a fixagdo de cal serd visivel a um prazo mais
longo. Ou seja, a curtos espagos de tempo, a cinza atua como filler, atuando como um
elemento de nucleagdo para os produtos de hidratagao do cimento.

Ja para a proporgao 75/25, para 3 dias, tem-se valores positivos da porcentagem de cal
fixada. Essa porcentagem aumenta com o tempo porque o cimento continua reagindo com a
agua e liberando portlandita, que, por sua vez, reage com a CLAR.

A longo prazo, como era de se esperar, a porcentagem de cal fixada ¢ maior para a

propor¢ao 75:25, onde ha uma quantidade maior de CLAR para as reacdes de pozolanicidade.

Tabela 4.10 - Porcentagem de cal fixada para pastas de CIMENTO/CLAR.

Idade Proporcao 85: 15 Proporcao 75: 25
3 dias -5,4% 19,9%
7 dias 8,7% 38,2%
28 dias 15,7% 39,9%
90 dias 25,9% 62,7%

Fonte: Melges (2014)

Figura 4.8 - Porcentagem de cal fixada para pastas de Pastas de cimento.

Porcentagem de Cal fixada (%) - Pastas de Cimento

70% -

60% —

50% —

40% — m85:15

30% —

75:25
20% —
10% —
o n l | I
|

3 dias 7 dias 28 dias 90 dias

-10% -

Fonte: Melges (2014)
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4.11 ENSAIO DE MICROCOSPIA DE VARREDURA ELETRONICA (MEV)

As figuras apresentadas neste item referem-se 8 CLAR calcinada a 650°C pelo periodo
de 2h. Na Figura 4.9 tem-se a ampliagdo de 300x. Observa-se que as particulas apresentam
formas irregulares, algumas mais alongadas e outras menos, com aspecto poroso € rugoso.
Uma geometria amorfa mas com semelhanga a prismatica também foi constatada.

Figura 4.9 — Microscopia da CLAR ampliagdo 300x.

: 200pm L
Fonte: Melges (2013)

Na figura 4.10 e 4.11, tem-se uma ampliagdo da CLAR de 1000x e de 2000x. O que se
pode observar ¢ que a particula ndo apresenta uma superficie lisa, parecendo haver o depdsito

de outras particulas menores.



Figura 4.10 — Ampliacdo da CLAR: 1000x

Fonte: Melges (2013)

60pm

Figura 4.11 — Ampliacao da CLAR: 2000x

30pm
Fonte: Melges (2013)
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Ja na figura 4. 12, t€ém-se a ampliacdes, em 5000x, de pastas de CAL/CLAR, na
propor¢ao de 3:7, aos 7 dias dias, curada a temperatura de 20°C. Os elementos que
apresentam o formato de laminas provavelmente sdo produtos de hidratacdo com a presenca

de sulfatos.

Figura 4.12 - Pasta Cal/CLAR de 3/7, aos 7 dias, ampliacao de 5000x, curada a 20°C

10pm

Fonte: Melges (2013)

Na figura 4.13, tem-se o EDX de um ponto que apresenta uma substancial
porcentagem de célcio em sua constitui¢do, observando-se ainda algumas porcentagens de
Silicio e Aluminio, o que pode indicar o produto de hidratacdo Silico-Aluminato de Célcio, e,

consequentemente, uma reagao pozolanica.
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Figura 4. 13 — Ensaio de EDX para um ponto da pasta Cal/CLAR de 3/7 aos 7 dias, curada a 20°C,
ampliagao de 10 000x

Standard :

C CaCO3 1-jun-1999 12:00 AM

O SiO2 1-jun-199912:00 AM

Al AI203 1-jun-1999 12:00 AM

Si SiO2 1-jun-1999 12:00 AM

Ca Wollastonite 1-jun-1999 12:00 AM

Fe Fe 1-jun-1999 12:00 AM e
Element | Weight @ Atomic%
%
CK 7Tl 14.58
OK 40.04 56.39
AR [391 326
SiK 4.87 3.90
CakK 27.46 15.43
‘FeK 15.95 6.44
_Totals 100.00 6pm ' Electron Image 1

Fonte: Melges (2013)

Na figura 4.14, tem-se uma ampliagdo de 5000x, de pastas de CAL/CLAR, na

proporcao de 3:7, aos 28 dias, curada a temperatura de 20°C. Nesta figura, por se referir a um

tempo maior, ja se tem uma superposicao de elementos do tipo ldmina-CLAR-portlandita. Na

figura 4.15, tem-se um ensaio de EDX, que identifica, de modo claro, uma particula de CLAR

ndo reacionada formando silicato silico hidratado. Onde o ferro Fe ¢ o que substitui o

aluminio nele composto, mas nio aparece o enxofre.

Figura 4. 14 Pastas Cal/CLAR de 3/7, aos 28 dias, ampliagdo de 5000x, curada a 20°C

10pm

Fonte: Melges (2013)
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Figura 4.15 EDX da Pasta Cal/CLAR de 3/7, aos 28 dias, ampliagdo de 5000x, curada a 20°C

Standard :

Na Albite 1-jun-1999 12:00 AM

Mg MgO 1-jun-1999 12:00 AM

Al AI203 1-jun-1999 12:00 AM

Si Si02 1-jun-1999 12:00 AM

K MAD-10 Feldspar 1-jun-1999 12:00 AM
Ca Wollastonite 1-jun-199912:00 AM
Ti Ti 1-jun-199912:00 AM

Cr Cr 1-jun-199912:00 AM

Fe Fe 1-jun-199912:00 AM

Cu Cu 1-jun-199912:00 AM

Zn ZnQO 11-abr-2012 10:58 AM

Totals

J& na figura 4.16, tem-se a ampliacdo, em 5000x, de pastas de CAL/CLAR, na
propor¢ao de 3:7, aos 7 dias, curadas as temperaturas de 40°C. Observa-se que, para a
temperatura de 40°C, a geometria dos elementos em forma de ldmina ndo estd tdo bem
definida como para a temperatura de 20C, ja mostrada na figura 4.12. O EDX, no entanto,
tomado para esta temperatura de cura apresenta composi¢do analoga a sua equivalente curada

a temperatura de 20°C.
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Figura 4.16 Pasta Cal/CLAR de 3/7, aos 7 dias, ampliagdo de 5000x, curada a 40°C

10um
Fonte: Melges (2014)

Na figura 4,17, tem-se o ensaio realizado para a pasta, na proporcao de 3:7, aos 7 dias,
curadas a temperatura de 20°C, com ampliagdo de 10000x. A particula lisa, pelo elevado
conteudo de calcio, sugere ser uma partiula de Portlandita. No entanto, a presenca de Silicio,
Aluminio e Ferro faz crer que ja se tenha iniciado um processo de reagdo pozolanica com a
CLAR. Situacdo analoga ocorre na figura 3.13, referente a pasta cuja temperatura de cura foi

de 40°C.
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Figura 4. 17 — Ensaio de EDX para um ponto da pasta Cal/CLAR de 3/7 aos 7 dias, curada a 40°C,

ampliagao de 5000x
Standard :
O SiO2 1-jun-199912:00 AM
Mg MgO 1-jun-1999 12:00 AM
Al AlI203 1-jun-1999 12:00 AM
Si Si02 1-jun-1999 12:00 AM
Ca Wollastonite 1-jun-1999 12:00 AM

Fe Fe 1-jun-1999 12:00 AM

Element |Weight% @ Atomic%

s -
Spectrum 15

MgK  |0.88 092
AlK 7.47 16.96
SiK  [808 724
CaK 3005 18.87

FeK 16.21 1730

Totals 100.00

10pm ! Electron Image 1

Fonte: Melges (2014)

Para pastas CAL/CLAR na proporgao 5:5, curadas a temperatura 20°C, aos 90 dias, ¢é dificil
observar separadamente os diferentes elementos que se formam nas reagdes, conforme pode ser

visto na figura 4.18, mediante a formagédo de novos compostos de hidratagdo, como por exemplo, a
etringita.

Figura 4.18: Pasta Cal/CLAR 5:5, 20°C, 90 dias, ampliagao de 5000x
Y i '

Fonte: Melges (2013)
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Nas figuras 4.19 e 4.20, apresentam-se alguns ensaios de EDX para a pasta Cal/Clar,
proporcao de 5:5, curada a 20°C, aos 90 dias.

Figura 4.19: EDX para a pasta Cal/Clar 5:5, 20°C, 90 dias, ampliagdo de 5000x

Standard

C CaCO3

1-jun-1999 12:00 AM

Al AI203 1-jun-1999 12:00 AM
Si SiO2 1-jun-1999 12:00 AM
Ca Wollastonite 1-jun-1999 12:00 AM
1-jun-1999 12:00 AM

Fe Fe

Element

CK
AlK
SiK
CakK
Fe K
O
Totals

%
9.43
6.64
5.18
27.26
2.85
48.63
100.00

%

15.74
4.94
3.70
13.64
1.02
60.96

Weight  Atomic  Compd

%

34.55
12.55
11.08
38.14
3.67

Formula

CcO2
Al203
Si02
CaO
FeO

—
10pm Electron Image 1

Fonte: Melges (2013)

Figura 4.20: EDX para a pasta Cal/Clar 5:5, 20°C, 90 dias, ampliagdo de 5000x

Standard :
Mg MO

1-jun-1999 12:00 AM
Al AI203 1-jun-1999 12:00 AM
Si SiO2 1-jun-1999 12:00 AM

Ca Wollastonite 1-jun-1999 12:00 AM
Fe Fe 1-jun-1999 12:00 AM

Element Weight%  Atomic% Compd Formula
o/';)

Mg K 0.93 0.96 1.54 MgO

AlK 6.98 6.50 13.18 Al203

SiK 8.60 7.70 18.41 Si02

CakK 4342 27.23 60.75  CaO

Fe K 4.76 2.14 6.12 FeO

(0] 35.31 55.47

Totals 100.00

10pm ' Electron Image 1

Fonte: Melges (2013)
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5. CONCLUSOES

A presente pesquisa vem avaliar a eficiéncia do uso das Cinzas de Aguas Residuarias
(CLAR) como sendo um material com potencial pozolanico.

No processo de secagem do lodo existe uma perda de dgua significativa, tornando
invidvel o transporte desse material umido. O ideal é que o material seja desidratado na
propria ETE, facilitando o transporte e otimizando a aplicagao do mesmo.

As perdas decorrentes da calcinagdo em diferentes temperaturas na mufla foram de
52% a 58%. A pequena variacdo deste intervalo evidencia que, a partir de 650°C, a matéria
organica foi totalmente eliminada.

No teste preliminar de reatividade pozolanica, observou-se o endurecimento das pastas
de CLAR e cal hidratada, concluindo-se que o material apresentou potencial reativo.

O ensaio do teor de cloretos apresentou um valor abaixo do limite de 0,1%,
recomendado pela Norma ACI, conforme Crauss (2010). Esse resultado torna interessante o
uso da CLAR em concretos por ndo apresentar um potencial de corrosdo da armadura.

O lodo, na sua forma seca, assume o formato de graos, havendo uma grande
necessidade de passar por moagem, diminuindo o seu didmetro, de modo a aumentar o efeito
pozolanico.

O ensaio de residuos insoluveis mostra que o material possui uma grande quantidade
de particulas amorfas.

No ensaio de difracdo de raios-X, no intervalo 20 = 20°- 30° observa-se a
possibilidade da presenca de uma fase amorfa.

Através do ensaio de fluorescéncia de raios-X, € possivel quantificar a porcentagem de
oxidos presentes no material. Foi quantificado 6xido de silicio, 6xido de aluminio, 6xido de
ferro, entre outros, passiveis de reagir com a cal liberada, e formar compostos semelhantes aos
observados durante a reagcdo de hidratacdo do cimento. Foi identificada a presenga de metais
pesados, o que pode ser um problema se esse material for langando diretamente ao solo,
justificando o seu uso em pastas, argamassas € concretos.

O ensaio de termogravimetria esta relacionado com a fixacdo de cal em pastas de
Cal/CLAR e de Cimento/CLAR. Tanto em uma como na outra, foram observadas
significativas quantidades de cal fixada. A porcentagem de cal fixada aumenta com o tempo,
mediante a reacdo dos 6xidos presentes na CLAR com o hidroxido célcico que ¢ liberado na

reacdo de hidratagdao do cimento.
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No ensaio de microscopia de varredura eletronica, foram observadas a morfologia da
CLAR, os produtos de hidratagdo e a formagdo de novos compostos, auxiliando a verificar a
existéncia do potencial pozolanico da CLAR.

Como sugestao para futuras pesquisas t€ém-se:

a) fabricagcdo da CLAR por meio de um processo de autocombustao;

b) estudo de uma relacao diametro médio/tempo no moinho de bolas;

c) aplicagdo em argamassas € em concretos, avaliando a resisténcia mecanica ¢ a

durabilidade.
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ANEXO A - Curvas Termogravimétricas

A.l Curvas termogravimétricas da CAL, da CLAR e do CIMENTO.

A.2  Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR,

em camara umida (20°C), para 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

A3 Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR,

em camara Umida (20°C), para 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

A.4 Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR,

em banho térmico (40°C), para 1, 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

A.5  Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR,

em banho térmico (40°C), para 1, 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

na proporgdo de 3:

na proporc¢do de 5:

na proporc¢do de 3

na proporg¢ao de 5:

7,

5,

: 7,

5,

84

curadas

curadas

curadas

curadas

A.6  Curvas termogravimétricas de pastas de CIMENTO/CLAR, na propor¢do de 85:15,

curadas em camara Uumida (20°C), para 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

A.7  Curvas termogravimétricas de pastas de CIMENTO/CLAR, na proporcdo de 75 : 25,

curadas em camara umida (20°C), para 3, 7, 28 e 90 dias de idade.

A.8. CIMENTO/CLAR, na proporg¢do 75/25, cdmara Umida (20°C), para 3, 7, 28 e 90 dias.

OBSERVACAO:

a CLAR usada nestes ensaios foi calcinada a uma temperatura de 650°C pelo periodo de 2h .
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A.1 Curvas termogravimétricas da CAL, da CLAR e do CIMENTO.

a) CAL
3 Content 24,48 %
e s zaoms =iy S
e m Method Name: ATRE 1000°C
I
1 | = H%
215mg
10
0,002 *
1
h o Gt g2
\ ! h“-""‘\"T‘ w:ﬂ"ﬂﬂ 159 %
M Lisimg J '
C;vlurt 012%
1143603 mg
S A s A A B AR S
UPYV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)



b) CIMENTO

86

Content 2,1130 %
0,295 mg

6,302 mg

Content  0,1614 %

-

17, 552%e-03 mg
Corfent 02455 %
26, THLe-02 mg

Coment 15 6247003 %
1,7004e-03 mg

EIUTS CEMENTO PUROD
ALUTS CEMENTO PURD, 10,8828 mg

Method: AIRE 100090
& L00s

[1] 35,0..1000,0 C, 20,00 Kjmin, Al 75,0 mil/min
Synchmontzaticn enabled

01
mg m“’?;
Confent  388,0524e-06 %
005008 mg
T T llllllllllllﬁlllllllllﬂllllﬁlllllllllllllllllll|llll|llll|llll|llll|llllllllllllllllllllllll
UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00
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c¢) CLAR

W ILLITS CLAR ESOE PLRO
AUTS CLAR G50C PURG, 10,9191 mg

Method Name= AIRE 1000°C

Method: AIRE 1000°C
1005
[[1]35,0..2000,0 *C, 20,00 Kfmin, Alr 75,0 mil/min
Synchronization enabled

Coment 203 %
9,22mg

T T
50 100 150 200 50 3o L] 400 450 L 550 L] L] 0 750 B0 50 900 50 <

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.2 CAL/CLAR, proporc¢ao de 3: 7 camara umida (20°C), para 3, 7, 28 e
90 dias.

A.2.1 Para 3 dias CH CLAR 650°C 3-7-8 3d 20°C

[——F ASE LUTS CH CLAR 650 3-7-8 20C 3
Contert 12,0138% JOEE LUDS CH CLAR 850 3-7-8 20C 3d, 34, 33%4 mg
R Method Mame: N2-500°C-ALUMINIO
;
Se-004
1M
5
%
ENEE N N N N N T T T
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)



A.2.2 Para 7 dias: CH CLAR 650°C 3-7-8 7d 20°C

Content 13,3827 %
48495 mg

Method Mame: N2-600°C-ALUMINIO

Content. 0,2154 %
79,1446e-03 mg

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 =C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)

89
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A.2.3 Para 28 dias: CH CLAR 3-7-8 28d 20°C

v 18J0SE LUIS CH CLAR 3 7 8 20C 28d 28.5.1
' JOSE LUIS CH CLAR 3 7 8 20C 28d 28.5.13, 34,0711 mg

Contert 16,2142 %
55243 mg

Content  0,1432 %
48,7937e-03 mg

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)

Observacao: Considerou se que, para este grafico que toda portlandita foi consumida na

reacao.
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A.2.4 Para 90 dias: CH CLAR 650°C 3-7-8 90d 20°C

[——3— r
Content 16,67 % WEILUIS CH CLAR 650C 2h 3-7-8 90d 20C r
- ) - E‘LS ma JLUTS CH CLAR 650C 2h 3-7-8 90d 20C rep, 35,1881 mg
[
10
% Se-004
1feC
A4
T
- Content  39,66e-03 %

J 13,95e-03 mg
rrrr oo, r .. prrro.prr.rnr|1r . rrnprrrrrrr. T Jrrr [ T 1 I 1 [ T T T T [ T T 17T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 “C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR= SW 10.00

Fonte: Melges (2013)

Observacao: Considerou se que, para este grafico que toda portlandita foi consumida na

reacao.
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A.3 CAL/CLAR, proporc¢ao de 5: 5 camara umida (20°C), para 3, 7, 28 e

90 dias.

A.3.1 Para 3 dias: CH CLAR 650°C 50-50-100 3d 20°C

18JLUTS CH CLAR 650 50 50 100 3d 20C
b JLUTS CH CLAR 650 50 50 100 3d 20C, 28,4304 mg
Method Name: N2-6002C-ALUMINIO
Content 16,7154 %
4,7523 mg
[
10
Yo
0,001
1fec Content  5,0281 %
1,4255 mg
\j 19
LU LI A N N N BN B N I B N BN B | T T 1 T T T T T T T 1 1 11 11 1117
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 “C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.3.2 Para 3 dias: CH CLAR 650°C 50-50-100 7d 20°C

—3———F 18JLUTS CH CLAR 650 50 50 100 7d 20C
JLUIS CH CLAR 650 50 50 100 7d 20C, 30,4097 mg
[ Content 17,6170 % Method Name: MN2-6009C-ALUMINIO
53573 mg
0,001
1/°C 10
Yo
Content  2,6747 %
0,8134 mg
LMY
U B
rrrrrrprrrrprr.rn.Jrr.rrrrrrrrrr.rr|rr.rr [ rrr 11 111 1 [ T T T T [ T T T1T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 o«
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.3.4 Para 90 dias: CH CLAR 650°C 50-50-100 90d 20°C

1BILUES CH CLAR 50 50-50-100 20d 20
JLUTS CH CLAR 650 50-50-100 90d 20C, 29,4031 mg

Method Name: N2-S009C-ALUMINID

L e e e e LA B B B B B B s S e B B s e B s s B B B B B e D B s s s B S L
50 100 150 200 50 300 50 400 450 500 550 <

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)

A.3.4 Para 28 dias: CH CLAR 650°C 50-50-100 90d 20°C — Problema no arquivo.
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A.4 Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR, na proporcao
de 3 : 7, curadas em banho térmico (40°C), para 1, 3, 7, 28 e 90 dias

de idade.

A.4.1 Para 1 dia: CH CLAR 650°C 1d 40°C

———
Content 12 4656 % WB305E LUTS CH CLAR 3-7-8 BT 40C
3,775 mg I0SE LIS CH COLAR 3-7-8 BT 40C, 30313 mg
Method Name: NZ-500°C-ALUMINID
5
S04
1
5
%
LI S s B S S B e B S S B H WL B B o B B e s S S B B S B B S B B e B S BB s B B S B B
5 100 150 200 250 300 50 400 450 500 50 T

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00



A.4.2 Para 3 dias: CH CLAR 650°C 3d 40°C

[~——F 8 OSE LTS CH CLAR 850 3-7-8 200 3d
Conbent e % X0CE LUTS CH OLAR 650 3-7-8 20C 3d, 34,3394 mg
41255 mg
Method Mame: N2-600EC-ALLMINIO
;
Se-004
1
5
%
L e L e e e oo e e B e B e e e M LA e e e o e e L o e e e B o e e
5 100 15 200 50 300 50 500 =0 hd

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00
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A.4.3 Para 7 dias: CH CLAR 650°C 40°C

Content 14,2578 %

5, 0045 mg Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

10
%
Se-004
1/°C
Content  0,6197 %
10,2175 mg
L B e e LA e e o e e e e e B LA B e e e e B e e e e e e B B B S e e s e s s e e
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.4.4 Para 28 dias: CH CLAR 650°C 40°C

18J0SE LUIS CH CLAR 3 7 8 40C 28d 28.5.1
[—3— r JOSE LUTS CH CLAR. 3 7 8 40C 28d 28.5.13, 35,3715 mg

Content 15,3324 % Method Name: N2-600°C-ALUMINIO
54233 mg

5e-004
i=C

Content 0,1473 %
52,00442-03 mag

a0 100 150 200 250 300 330 400 450 500 550 “C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.4.5 Para 90 dias: CH CLAR 650°C 40°C

; E
— \IBJLUTS CH CLAR 650C 2h 3-7-8 90d 40C
JLUTS CH CLAR 650C 2h 3-7-8 90d 40C, 35,1530 mg
Content 16,30 %
589 mg
[
10
%
Se-004
1/2C
Content  12,12e-03 %
4,38=2-03 mg
L B e e e e LA e e e e e e e e e B LI m e e m e B e e e S L B e s e e e e e e B S
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 “«C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR= SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.5 Curvas termogravimétricas de pastas de CAL/CLAR, na proporcao
de 5: 5, curadas em banho térmico (40°C), para 1, 3, 7, 28 e 90 dias
de idade.

A.5.1 Para 1 dia: CH CLAR 650°C 1d 40°C

18JLUIS CH CLAR 650 50 50 100 40C 1d
JLUIS CH CLAR 650 50 50 100 40C 1d, 29,8943 mg

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO
Content 16,6633 %
4,9514 mg

Content  4,1054 %
1,2273 mg

50 Il:]}l - 150 200 250 300 350 00 450 500 5I50I o I“C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.5.2 Para 3 dias: CH CLAR 650°C 40°C

120LUIS CH CLAR 650 50 50 100 3d 40C
JLUTS CH CLAR 650 50 50 100 3d 40C, 29,7004 mg

Content 17,8474 % Method Name: N2-800°C-ALUMINIO
5,3008 mg

Content  3,3660 %
10,9597 mg

I U*

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.5.3 Para 7 dias: CH CLAR 650°C 40°C

IBJLUTS CH CLAR 650 50 50 100 7d 40C
JLUTS CH CLAR 650 50 50 100 7d 40C, 30,5251 mg

Content 17,8202 % Method Name: N2-600°C-ALUMINIO
5439 mg

Content  1,4786 %
0,4513 mg

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 o«

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)

A.5.4 Para 28 dias: CH CLAR 650°C 40°C — problema no arquivo.



A.5.5 Para 90 dias: CH CLAR 650°C 40°C

103

r Conftent 16,4385 %
5,10%4 mg

HRILUTS CH CLAR 850 50-50-100 90d 40C

JLUIS OH CLAR 850 50-50-100 90d 40C, 31, 0576 mg

Method Name: N2-8005C-ALLMINID

5 100 150 200 5 300

b

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00
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A.6 CIMENTO-CONTROLE, camara umida (20°C), para 3, 7, 28 e 90

dias.

A.6.1 Para 3 dias CEM CONTROLE 3d 20°C

- — IBICISE LUIDS CEM CONTROL 3d 10g 20C
Content 153722 % JOSE LLIS CEM CONTROL 34 10g 20C, 35,5124 mg
54550 mg

Method Name: H2-S005C-ALUMINIG

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)



A.6.2 Para 7 dias CEM CONTROLE 7d 20°C

105

f ¥ WAIGSE LLES CEMCONTROL 7 10g 20C
T Cortent 17,0845 % JOSE LUES CEM/CONTROL 7d 10g 200, 34,4204 mg
5,872 mg
Methecd Mames N2-600°C-ALUMINIO
3
@,001
M 10
i %
d Content 3,496+ %
1,205 mg
1
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T L — T
L] 100 18 200 50 300 50 =0 500 550 h

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00
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A.6.3 Para 28 dias CEM CONTROLE 28d 20°C

= . Y02 CURS CE CONTROL 08 52.0% 35,7174 mg
Cortent 18,5343 %
&E200 mg
[
o001 | 10
| o ®
ENEE N N N
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)



107

A.6.4 Para 90 dias CEM CONTROLE 3d 20°C

180SE LUTS CBM CONTROL 90d 28.3.13

—— JOSE LUIS CEM CONTROL 90d 28.3.13 , 36,8767 mg
Contert 19,9536 %
7,3582 mg Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

0,001 10
1/C 9,
Content  3,4100 %
1,2575 mg
LI L L L L L L L L L L L L L L L L Y I N B N N BN BN I NN N N BN BN NN [ N N B BN NN B B B
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.7 CIMENTO/CLAR, na proporcao 85/15, caimara umida (20°C), para 3,

7, 28 e 90 dias.

A.7.1 Para 3 dias CEM/ CLAR 3d 20°C 85/15

\18J0SE LUTS CEM CLAR 8.5-1.5 3d 20C

Content 15,2253 %
54658 mg

0,001
1/°C

Content 2,2136 %
10,7548 mg

] JOSE LUIS CEM CLAR 8.5-1.5 3d 20C, 35,9058 mg

T T T T T T T T T T T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550

T
°C

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)

STAR® SW 10.00
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A.7.2 Para 7 dias CEM/CLAR 7d 20°C 85/15

\I800SE LUTS CEM CLAR 8.5-1.5 7d 20C
JOSE LUTS CEM CLAR 8.5-1.5 7d 20C, 35,8846 mg

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

Content 13,0423 %
5,474 mg

0,001
1/C 10
GI'IIO
Content  2,7148 %
0,9742 mg
1
T rrrr | rrrr [ rrr 1 [ rr 1 rrrrr[ rrr1r 1t rr1r 11 [ 1111 [ 1 111t [ T 11T T [ T T 17T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
STAR® SW 10.00

UPV - ICITECH: GIQUIMA

Fonte: Melges (2013)
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A.7.3 Para 28 dias CEM/ CLAR 28d 20°C 85/15

\I8JOSE LUIS CEM CLAR 650 85/15 28d 22-0
JOSE LUIS CEM CLAR 650 8515 28d 22-04, 35,4201 mg

Method Mame: N2-6000C-ALUMINIO

Content 19,1609 %
56,7868 mg

0,001
1f°C
Content 2,3342 %
0,8268 mg
1 rrr 1 | rrrr 1 rrr 1 rrrr [T 1T 1 1rrrr1r [ rr 111 r 111 [ 11 11T [ T 1T 1T T [ T T 1T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 @€
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.7.4 Para 90 dias CEM/CLAR 90d 20°C 85/15

180J0SE LUIS CEM CLAR 85 15 50 90d 28.3.1
JOSE LUTS CBM CLAR 85 15 50 90d 28.3.13, 35,6101 mg

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO
Content 19,4279 %

6,9183 mg

0,001
1fec

Content  2,1481 %
0,7642 mg

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR®= SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.8. CIMENTO/CLAR, na proporc¢ao 75/25, cAimara imida (20°C), para 3,
7, 28 e 90 dias.

A 8.1 Para 3 dias CEM/ CLAR 3d 20°C 75/25

r \I8J0SE LUIS CBM CLAR 7.5-2.5 3d 20C
JOSE LUTS CEM CLAR 7.5-2.5 3d 20C, 31,5617 mg

Content 13,4785 %

0,001
1jec

Content 14841 %
04684 ma

LN N B BN S B BN B B B S D B S S N NN S B B N N D BN B B Y S S B B N N N B N NN NN B N B (N S B B I NN B B B B I N B B |
50 100 150 200 250 300 350 400 450 00 550 “C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.8.2 Para 7 dias CEM/ CLAR 7d 20°C 75/25

—3—F 18J05E LUTS CEM CLAR 7.5-2.5 7d 20C
JOSE LUIS CEM CLAR 7.5-2.5 7d 20C, 35,0246 mg

Content 17,1080 %
3,920 mg

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

0,001
yec| 4
Content  1,6219 %
. 0,5681 mg
- | .
L e e e e e e e I S B B e e e e e e B L B B e e e e e e e e e e e e S e B LA e s
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 <
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR® SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.8.3 Para 28 dias CEM/ CLAR 28d 20°C 75/25

| T 1805E LUTS CBM CLAR 650 75/25 28d 22-04

Cantent éﬁ;ﬁgor;‘; J05E LUTS CEM CLAR €50 75/25 28d 22-04, 35,6238 mg
() =

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

0,001 10
1f°C kL
B Confent  1,46592 %
0,5234 mg .
[ rrrrprrr 1 rrr 1 rrrr [ rrrr rrr [ rr 11 [ 1 111 [ 1T 11 [ T 1T 1T T 1T 17T
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °«C
UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR®= SW 10.00

Fonte: Melges (2013)
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A.8.4 Para 90 dias CEM/ CLAR 3d 20°C 75/25

18J0SE LUTS CBM CLAR 75 25 50 90d 28.3.1
JOSE LUTS CEM CLAR 75 25 50 90d 28.3.13, 35,9734 mg

Method Name: N2-600°C-ALUMINIO

Content 18,6456 %
&,7075 mg

0,001
e 10
Yo
Content 0,9553 %

_ _ 03,3436 mg a9

B e s s e o e e e e e LA o o oo o o e e oo e B e e e HSLAES B mos e B s s s ey s e s B

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C

UPV - ICITECH: GIQUIMA STAR®= SW 10.00

Fonte: Melges (2013)



