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RESUMO

O limestone calcined clay cement (LC?) possui propriedades que refletem em um menor
impacto frente ao cimento Portland tradicional e tem as argilas calcinadas, incluindo o
metacaulim, como uma das suas matérias-primas. No entanto, as altas temperaturas de
calcinagdo das argilas implicam em gastos energéticos e liberagao de gases de efeito estufa.
Nesse cenario emergem as pozolanas naturais que ndo necessitam de calcinagdo, incluindo
redugdo de custos, reducao na evolucao de calor, diminui¢ao da permeabilidade, bem como o
aumento da resisténcia quimica; atuando, ainda, como agente modificador das suas
propriedades. Este trabalho teve como objetivo estudar o efeito do percentual de substituicao
do metacaulim por diatomita nas propriedades mecanicas e permeabilidade na producao de
cimentos LC?. Foi utilizada diatomita bruta a fim de minimizar gastos energéticos € emissoes
no processo. O estudo realizou uma andlise da diatomita, destacando sua disponibilidade e custo
competitivo em comparagdo com outras pozolanas. A pesquisa explorou ndo apenas a
viabilidade técnica da diatomita em cimentos LC? mas também o impacto de diferentes
proporcdes na hidratagdo e propriedades mecanicas das pastas cimenticias. Os materiais foram
caracterizados por difracdo de raios-X e tomografia computadorizada. Os resultados indicaram
que a substituicdo de metacaulim por diatomita bruta mostrou-se promissora nos teores de até
75% de substituicdo, com ressalvas impactos em termos de reducdao de calor de hidratagao,
diminuic¢do da resisténcia a compressao e da permeabilidade. Embora os resultados imediatos
tenham mostrado que a diatomita bruta ndo superou a performance das misturas apenas com
metacaulim nos estadgios iniciais, as misturas com diatomita demonstraram uma tendéncia
crescente em resisténcia em idades mais avangadas. Este achado sugere o potencial latente da
diatomita em melhorar propriedades de cimento a longo prazo, um aspecto critico para materiais
de construcdo sustentaveis. Além disso, o estudo ressaltou a necessidade de compreender
melhor o grau de pureza da diatomita, uma vez que esse fator influenciard no desempenho

quando incorporado ao sistema LC3.

Palavras-chave: Pozolanas Naturais; Cimentos Verdes; Matérias-primas Alternativas;

Metacaulim; Gasto Energético.



ABSTRACT

Limestone calcined clay cement (LC?) has properties that result in a lower environmental
impact compared to traditional Portland cement, with calcined clays, including metakaolin, as
one of its raw materials. However, the high calcination temperatures of clays lead to energy
consumption and the release of greenhouse gases. In this context, natural pozzolans that do not
require calcination emerge as an alternative, offering cost reduction, decreased heat evolution,
reduced permeability, and increased chemical resistance, also acting as a modifier of their
properties. This study aimed to investigate the effect of replacing metakaolin with diatomite on
the mechanical properties and permeability in the production of LC? cements. Raw diatomite
was used to minimize energy consumption and emissions in the process. The study included an
analysis of diatomite, highlighting its availability and competitive cost compared to other
pozzolans. The research explored not only the technical feasibility of diatomite in LC? cements
but also the impact of different proportions on hydration and the mechanical properties of
cementitious pastes. The materials were characterized by X-ray diffraction and computed
tomography. The results indicated that replacing metakaolin with raw diatomite was promising
at substitution levels up to 75%, with noted impacts on reducing heat of hydration, compressive
strength, and permeability. Although the immediate results showed that raw diatomite did not
outperform metakaolin-only mixtures in the early stages, the diatomite mixtures demonstrated
a growing strength trend at later ages. This finding suggests the latent potential of diatomite to
improve cement properties in the long term, a critical aspect for sustainable building materials.
Additionally, the study emphasized the need to better understand the purity of diatomite, as this

factor will influence performance when incorporated into the LC? system.

Keywords: Natural Pozzolans; Green Cements; Alternative Raw Materials; Metakaolin; Energy

Consumption.
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1 INTRODUCAO

A preocupagdo em reduzir as emissdoes de CO> no planeta tem levado as industrias
cimenteiras a buscarem novas tecnologias a fim de desenvolver novos materiais como ¢ o caso
dos cimentos verdes, incluindo a redugdo do fator clinquer (BARBALHO; SILVA; REGO,
2020; SCRIVENER, 2014). Além disso, outras acdes também sdo vieses importantes para a
pegada sustentavel dos materiais cimenticios, como melhorar a eficiéncia energética de fornos
e pré-calcinadores, utilizagdo de matérias-primas alternativas, novos clinquer alternativos,
aprimoramento da eficiéncia de moagem, captura e armazenamento de carbono (AL-FADALA
et al., 2017, DHANDAPANI et al., 2021; HOSSAIN et al., 2021; MEJ{A; MEJIA DE
GUTIERREZ; MONTES, 2016).

Nesse cendrio, surge o cimento de calcario e argila calcinada (LC?) (DHANDAPANI et
al.,2020; HOU et al., 2021; SCRIVENER et al., 2018; YU et al., 2021) que usa a sinergia entre
argilas calcinadas (como metacaulim (ANTONI et al., 2012a; CARDINAUD et al., 2021)) e
filer calcario para reduzir o fator de clinquer em até 50% (BARBALHO; SILVA; REGO, 2020;
SCRIVENER et al., 2018). De acordo com Scrivener (2014) o sistema LC? pode ser difundido
em escala global, tendo em vista que ndo se limita ao uso de materiais mais escassos e restrito
a algumas localidades como cinzas volantes e escoOrias, pois as argilas sdo amplamente
disponiveis (MARTIRENA; ALUJAS, 2020) em diversas regides do planeta, como paises com
maiores demandas por cimento como fndia e Brasil (BARBALHO; SILVA; REGO, 2020;
BISHNOI et al., 2014; SCRIVENER, 2014; SNELLINGS; SALZE; SCRIVENER, 2014).
Além disso, por se tratar de uma proposta inovadora no Brasil, desafios e oportunidades
permeiam o LC3, incluindo o uso de matérias-primas locais, bem como os desafios tecnologicos
inerentes as diferentes aplica¢des industriais.

O sistema mais aceito atualmente ¢ o chamado LC3-50 que implica 50% de clinquer +
5% de gesso + 30% de argila calcinada + 15% de calcario. Os produtos de hidratagdo usuais do
cimento Portland composto de clinquer e gesso (a temperatura ambiente) incluem hidrato de
silicato de célcio (C-S-H), Portlandita (CH), etringita e monossulfato. A capacidade de reducao
do teor de clinquer em 50% em LC? ¢ compensada pela formagdo de novos produtos de
hidratacao resultantes da acao sinérgica da argila calcinada com o filer calcario, nomeadamente
mono e hemicarboaluminatos e C-S-H secundario da agao secundaria da Portlandita com silico-
aluminatos amorfos (Al>Si207) de argila calcinada como pozolana, resultando em C-(A)-S-H e

hidratos de aluminato (AVET; BOEHM-COURJAULT,; SCRIVENER, 2019a; AVET,;
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SCRIVENER, 2018; KRISHNAN et al., 2018; ZUNINO; SCRIVENER, 2021). Essa
propriedade pode garantir o preenchimento dos poros presentes na mistura e consequentemente
favorecer a melhoria das propriedades da pasta de cimento, como resisténcia e durabilidade
(SCRIVENER et al., 2018a).

No entanto, o uso de metacaulim implica custos extras de energia e emissdes de CO>
devido ao tratamento térmico geralmente entre 600°C e 900°C necessario para desidroxilar a
estrutura cristalina da caulinita para gerar metacaulim (ANTONI et al., 2012; FERNANDEZ;
MARTIRENA; SCRIVENER, 2011; SABIR; WILD; BAI, 2001). Portanto, o uso de pozolanas
naturais alternativas, como a diatomita, ¢ um caminho promissor, ndo sendo necessarias argilas
calcinadas reativas em sistemas LC? (LV; JIANG; LIANG, 2022; MACEDO et al., 2020). Com
a esperada reducao na disponibilidade das pozolanas usualmente utilizadas ao longo do tempo,
o estudo de pozolanas alternativas ¢ requerido (TURANLI; UZAL; BEKTAS, 2005).

As pozolanas naturais possuem composi¢do quimica rica em cations base Si, Al, Fe, Ca,
Mg, K e Na. Geralmente possuem um teor dominante de silica, e a partir deste valor e do teor
de NaxO + K70, sdo classificados como: rioliticos, com teores superiores a 77% de SiO»,
daciticos (63-77% Si0O2), andesitico (57-63% Si0:), basalto-andesitico (52-57% SiO2) e
basaltico (45-52% SiO2) (NANZYO; DAHLGREN; SHOIJI, 1993; ROBAYO-SALAZAR;
MEJIA DE GUTIERREZ, 2018; SHOJI; DAHLGREN; NANZYO, 1993). A perda por igni¢do
(LOI), que representa a massa de umidade e material volatil presente em uma amostra, €
geralmente baixa, mas pode atingir valores superiores a 10% em peso quando as pozolanas
naturais (PNs) ou natural pozzolans (NPs) contém algum zedlito ou minerais do tipo argila
(BRUNETTO et al., 2006; UZAL et al., 2010).

De maneira geral, a composi¢do mineralogica (fase cristalina) das NPs pode ser
entendida associando-se sua composicdo quimica e a interacdo desses elementos durante o
processo de intemperismo, que ocorre a partir de diversos fatores naturais, catalisadores de
reagdes como temperatura, pressdo e tempo (ROBAYO-SALAZAR; MEJIA DE GUTIERREZ,
2018).

A diatomita ou terra diatomdcea destaca-se como uma das principais substancias
pozolanicas naturais, ou seja, carregam um componente mineral ativo — a opala — para uma
reacdo pozolanica (FRAGOULIS et al., 2005; MAINA; MBARAWA, 2011). Diferentemente
de outras pozolanas naturais, formadas a partir de rochas e minerais vulcanicos, caracterizam-
se por materiais de origem biogénica, compostos por conchas de algas microscopicas ou
frastulas de esponjas, cuja estrutura € a silica amorfa hidratada (AVRAMENKO et al., 2015;
SARIDEMIR; YILDIRIM, 2022). Eles também incluem pequenas quantidades de substancias
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inorganicas, como alumina, ferro e metais alcalinos. Dependendo do grau de pureza, dado pelo
percentual das frastulas, podem ser misturados diretamente ao cimento, substituindo uma
porg¢ao do clinquer Portland, ou adicionados apds tratamento térmico (KASTIS et al., 2006).

A atividade pozolanica da diatomita pode ser aumentada através de tratamentos térmicos
e por moagem. A diatomita que possui superficie especifica reduzida apresenta baixa atividade
pozolanica, mesmo quando constituida por alto niveis de silica amorfa e alumina. Santos &
Cordeiro (2021) observaram que com maior tempo de moagem consegue-se produzir particulas
ultrafinas que contribuem para a resisténcia a compressao em idades posteriores de argamassas.

Ainda ndo ha aplicagdes de diatomita em LC?, mas pode ser uma boa proposta tendo em
vista os resultados aceitdveis com materiais cimenticios apresentados em (MACEDO et al.,
2020; MOTA DOS SANTOS; CORDEIRO, 2021), pois a diatomita se comportou como um
agente importante na melhoria das propriedades de pastas cimenticias, argamassas e concreto.
O efeito da adi¢do de diatomita como pozolana alternativa foi avaliado por comparagdo com
metacaulim em Santos et al. (2015), alterando drasticamente a microestrutura e as propriedades
mecanicas de pastas geopoliméricas, em que a adi¢do de diatomita em pastas a base de
metacaulim levou a uma melhora significativa nas propriedades mecanicas das pastas curadas,
aumentando a resisténcia a compressdo em até 67%, devido a area de superficie e a inércia
quimica da diatomita.

A pozolanicidade da diatomita avaliada em Montanheiro et al. (2002) atingiu os critérios
normativos brasileiros, configurando-se como uma pozolana alternativa promissora para
regides que sdo desprovidas de argilas cauliniticas. Macedo ef al. (2020) constataram que a
adicao de até 10% de diatomita em concreto aumentou sua resisténcia a compressao devido ao
teor de silica da diatomita e reduziu ligeiramente a porosidade.

Li et al. (2019) utilizaram uma diatomita in natura ultrafina (Dso de 6,8 pum) para
dispensar seu tratamento térmico, obtendo aumentos significativos na resisténcia a compressao
das argamassas ao substituir o cimento pela diatomita em até 30% (em massa). Neste estudo, a
diatomita utilizada apresentou altos teores de Si0> (85,6%) e material amorfo (83%), além de
alta superficie especifica (27.800 m?/kg) que proporcionou otimizagdo das propriedades
pozolanicas. A melhoria das resisténcias mecanicas em idades posteriores de argamassas
produzidas pela substituicdo do cimento por altos niveis de diatomita (in natura, até 40% em
massa) também foi relatada em Ahmadi ef al. (2018), bem como redugdo da absorcao de agua.

Paiva et al. (2017) verificaram o desempenho tanto do metacaulim (MK) quanto da
diatomita na substituicdo do cimento no concreto e constataram que o uso de um agente redutor

de agua (superplastificante) para ajustar a trabalhabilidade ao invés da dgua, promove uma
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melhora tanto na microestrutura quanto nas caracteristicas do estado endurecido, como
porosidade e resisténcia mecanica. Segundo eles, o uso desse aditivo promove a dispersao de
aglomerados de particulas e também a dispersao de particulas de cimento e pozolanas. Essa
dispersdo aumenta a reatividade das pozolanas de modo que as particulas dispersas e mais finas
sdo mais reativas. Portanto, o presente estudo propde a utilizagdo de um superplastificante do
tipo éter policarboxilato (PCE ), visto que pesquisas anteriores com LC? j& foram utilizadas com
este tipo de aditivo (AVET; LI; SCRIVENER, 2018; AVET; SCRIVENER, 2018).

Embora tenham sido publicadas pesquisas com substitui¢do parcial e/ou total do
cimento por diatomita (MONTANEIRO et al., 2002; Li et al., 2019; MACEDO, 2022;
SANTOS, 2021; SANTOS et al., 2015), esta pesquisa propos a substitui¢do parcial e total do
metacaulim por diatomita em sistemas ternarios atuando sinergicamente com o filer calcério.
Sendo assim, neste estudo, a influéncia do uso da diatomita como pozolana natural, em
substitui¢do parcial ou total do metacaulim (0, 25, 50, 75 e 100%) para a fabricacdo de LC3-50
(50% clinquer e argila calcinada /calcario propor¢do 2:1). A diatomita bruta (encontrada na
natureza) foi classificada na peneira #400. O teste de Chapelle Modificado foi realizado para
verificar sua atividade pozolanica. Experimentos de resisténcia a compressao foram realizados
e avaliados por meio de reacdes do clinquer, cinética de hidratacdo e desenvolvimento

microestrutural de sistemas LC? com diatomita bruta em comparagdao com OPC.

1.1 Justificativa

A pesquisa fundamenta-se na necessidade de explorar alternativas sustentaveis e
eficientes na construgdo civil, visando mitigar os impactos ambientais associados a produgao
de cimento (OYAWA; LECT; KENYATTA, 2004). Neste contexto, a incorporagao da
diatomita surge como uma solugdo promissora, dada a sua capacidade de atuar como uma
pozolana eficaz, contribuindo para a reducdo do consumo energético na produgdo de cimento
(ERGUN, 2011).

A relevancia desta pesquisa ¢ ainda mais evidenciada quando se considera o potencial
da diatomita bruta em reduzir significativamente as emissdes de CO», um dos principais gases
de efeito estufa, contribuindo assim para a dindmica das mudancas climaticas. Este aspecto ¢
crucial, considerando o papel proeminente da industria cimenteira como uma das maiores
emissoras de CO,. A diatomita, ao substituir parcialmente a argila calcinada, permite uma

producdo de cimento mais limpa e ecologicamente responsavel.
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Além disso, a diatomita destaca-se pela sua ampla aplicabilidade em diferentes
contextos da construg¢do civil, oferecendo versatilidade e adaptabilidade, caracteristicas
essenciais para atender as diversas demandas e especificacdes do setor. Esta ampla
aplicabilidade potencializa o seu impacto positivo, permitindo uma implementacao extensiva e
diversificada.

Comparativamente a outras pozolanas, como o metacaulim, a diatomita oferece
vantagens econdmicas € ambientais consideraveis (Li et al., 2020). O metacaulim, obtido
através da calcinacao de argilas cauliniticas a temperaturas entre 500 °C e 900 °C, apresenta um
processo de producao energeticamente intensivo. A diatomita, por outro lado, requer processos
menos intensivos em termos energéticos, refor¢gando o seu perfil como uma alternativa mais

sustentavel e economicamente viavel.

1.2  Objetivos
1.2.1 Objetivo Geral

Produgdo de cimento LC? a partir de clinquer com 0, 25, 50, 75 ¢ 100% de substitui¢ao
de metacaulim por diatomita, com razao metacaulim/diatomita: calcario 2:1, sem a utilizagao

de tratamentos térmicos, mecanicos ou quimicos com a diatomita.

1.2.2 Objetivos Especificos
= Avaliar as caracteristicas fisicas e atividade pozolanica da diatomita bruta;
* Estudar o efeito do percentual de substituigdo do metacaulim por diatomita nas
propriedades mecanicas e porosidade por Tomografia 3D dos sistemas ternarios;
* Analisar os mecanismos envolvidos na formagdo dos sistemas ternarios por

difratograma e Tomografia.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Emissoes de CO: e Sustentabilidade na Industria Cimenteira

A industria cimenteira ¢ uma das maiores emissoras de CO2 no mundo, contribuindo
significativamente para as mudancgas climaticas globais (VAN OSS; PADOVANI, 2002). A
producdo de cimento ¢ intensiva em energia, principalmente devido a calcinacdo do calcario,
que libera CO2 no processo (HABERT; ROUSSEL, 2009). Além disso, a queima de
combustiveis fosseis nos fornos de cimento também contribui para as emissdes (FLOWER;
SANJAYAN, 2017). Dada a crescente demanda por cimento, especialmente em paises em
desenvolvimento, ¢ imperativo buscar alternativas mais sustentaveis (MILLER; HORVATH;
MONTEIRO, 2018).

De acordo com Huo ef al. (2022) emissdo de CO; pela industria cimenteira tem
implicagdes profundas no meio ambiente e na saude publica. Estas emissdes sdo uma das
principais causas do efeito estufa, que leva ao aquecimento global e as mudancgas climaticas
Conforme apontado pelo IPCC (2018) O aumento das temperaturas globais resulta em eventos
climaticos extremos, como secas, inundag¢des ¢ tempestades mais intensas, que tém
consequéncias devastadoras para comunidades, ecossistemas e economias.

Além disso, de acordo com Lee & Sarran (2022) a emissdo de CO: e outros poluentes
na atmosfera pode resultar em problemas de qualidade do ar, levando a problemas respiratorios
e outras doencas relacionadas. Em areas proximas a fabricas de cimento, a polui¢ao do ar pode
ser particularmente intensa, afetando a satde e o bem-estar das comunidades locais (NAZIR et
al.,2023).

A acidificacdo dos oceanos ¢ outra consequéncia direta. A medida que mais CO2 é
absorvido pelos oceanos, eles se tornam mais acidos, afetando a vida marinha, especialmente
organismos que dependem de carbonato de célcio para suas conchas e esqueletos, como corais
e moluscos (FRIDAY; CLIMATE, 2012).

Dada a magnitude desses impactos, ha um crescente reconhecimento da necessidade de
reduzir as emissoes de CO» da industria cimenteira. Isso tem levado a inovagdes em tecnologias
de produgdo de cimento, bem como a adog@o de praticas mais sustentdveis em toda a cadeia de
valor do cimento (BERTSIMAS, 2023). Dutta e Maity (2015) viram que a energia representa
entre 25 a 35% do consumo direto total na fabrica¢do de cimento. Esta proporg¢ao significativa
motiva a busca constante por abordagens tecnologicas mais eficazes em termos de consumo
energético, visando otimizar a rentabilidade e fortalecer a posicdo competitiva da industria

cimenteira.
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No ambito da pesquisa sobre os impactos ambientais na industria cimenteira e ressaltado
por Guo et al. (2023), observa-se a significativa experiéncia acumulada pelo Japao em relagao
a recuperacao de recursos. Destaca-se a reciclagem de carbono como tecnologia-chave para
atingir a neutralidade de carbono, assim como a utilizacdo de materiais brutos nas plantas de

cimento, conforme representado na Figura 1.

Figura 1- Esquema do manejo de CO» para produgdo de materiais cimenticios.
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Fonte: Guo et al. (2023).

Nesse contexto, o LC?® tem ganhado destaque como uma alternativa sustentavel na

producdo de cimento no Brasil e no mundo (SCRIVENER; JOHN; GARTNER, 2018).

2.2 Cimentos verdes e LC?

A partir de Wen et al. (2023) tem-se que a concepcao de cimentos verdes surgiu em
resposta a imperativa necessidade de desenvolver alternativas ecologicamente sustentaveis ao
cimento Portland tradicional. A produgdo de cimento ¢ identificada como uma das principais
fontes de emissoes de dioxido de carbono, e, portanto, a busca por solu¢des mais
ambientalmente legais tornou-se uma prioridade crucial para a industria do cimento (ZHANG
etal.,2021b).

No caso de misturas simples constituidas apenas por cimento e dgua, o processo de
hidratacdo ¢ um fenomeno quimico complexo, envolvendo diversos processos cinéticos
interdependentes. Estes incluem a dissolucdo de particulas de cimento anidro, a difusdo de

espécies i0nicas na microestrutura e a precipitagdo de varios produtos de hidrata¢do, cada um
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governado por um mecanismo distinto. Ao introduzir adigdes minerais, como calcario, quartzo
e pozolanas, a complexidade aumenta, devido as interacdes quimicas entre cimento, agua,
adicoes e aditivos, resultando em graus significativos de liberdade (HOSSAIN et al., 2021;
LAPEYRE; KUMAR, 2018; QUEIROZ, 2022).

As pozolanas, como material de silicato ou aluminossilicato, reagem com hidroxido de
calcio (Ca(OH)> ou CH), resultando na precipitagdo adicional de C—S—H, aumentando assim
seu conteudo no sistema. Estas adigdes ndo apenas possuem efeito pozolanico, mas também
exibem um efeito de preenchimento que acelera a cinética de hidratagdo do cimento,
especialmente nas primeiras 5 horas de hidratacdo (QUEIROZ, 2022; JUENGER;
SNELLINGS; BERNAL, 2019; LAPEYRE; KUMAR, 2018; WEN; CHEN; MENG, 2015).

A interacdo sinérgica entre calcario e metacaulim revela uma reatividade mais répida
quando acoplados do que em misturas binarias (calcario/cimento Portland e
metacaulim/cimento Portland). Esta sinergia entre carbonato de célcio e alumina do metacaulim
estabiliza a etringita e forma quantidades significativas de hemicarboaluminato, ¢ em menor
medida, monocarboaluminato, a partir do primeiro dia. Este fendmeno, observado em misturas
contendo argila calcinada e calcario (ANTONI et al., 2012; KRISHNAN; EMMANUEL;
BISHNOI, 2019a), destaca o papel fundamental do calcario na estabilizagdo da etringita.

Durante a hidrata¢do do cimento Portland comum, a reagdo dos ions sulfato com o C3A
forma a etringita, a qual, quando completamente consumida, combina-se com a fase C3A para
formar o monossulfato. Contudo, em sistemas LC?, mesmo com quantidades substanciais de
alumina, a etringita ndo se transforma completamente em monossulfato na auséncia de calcario,
mantendo picos de etringita visiveis apds 90 dias. A presenca de calcario ¢ crucial para
estabilizar a etringita (ADU-AMANKWAH et al., 2017; AVET; BOEHM-COURJAULT;
SCRIVENER, 2019; KRISHNAN; EMMANUEL; BISHNOI, 2019a; SHARMA et al., 2021),
e o teor inicial de sulfato ¢ mais relevante para o teor de etringita do que o teor de caulinita
calcinada (AVET; SCRIVENER, 2018).

Além das reacdes normais do cimento Portland, no sistema LC3, trés reagdes principais
se destacam: a reag@o pozolanica classica do metacaulim com a portlandita, contribuindo para
a resisténcia pelo preenchimento do espago; a reacdo entre a alumina no CsA, calcario e
portlandita, formando monocarboaluminato e hemicarboaluminato em vez de
monossulfoaluminato, liberando mais sulfatos para formar etringita; e a observa¢dao de maiores
quantidades de hemicarboaluminato e monocarboaluminato, influenciadas pelo contetido de
metacaulim e sulfato, durante um terceiro pico de hidratacdo entre 48 e 72 horas (AVET;

SCRIVENER, 2020b; SHARMA et al., 2021).
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O LC? ¢ caracterizado pela sinergia entre argilas calcinadas e filer calcario, reduzindo
significativamente a necessidade de clinquer na mistura, o que se traduz em menores emissoes
de CO; por tonelada de cimento produzida (TURNER; COLLINS, 2013). Além disso, o LC?
demonstrou ser uma alternativa viavel ao cimento Portland em diversas aplicagoes,

promovendo a sustentabilidade na induastria cimenteira mundial.

2.2.1 Matérias-primas Utilizadas no LC?

A producao sustentavel de cimento tem sido uma prioridade na industria da construgao
civil, dada a necessidade de reduzir o impacto ambiental associado a producao tradicional de
cimento Portland. Neste contexto, o uso de materiais cimenticios suplementares (MCS) como
substitutos parciais do cimento Portland tem emergido como uma abordagem promissora
(SCRIVENER et al., 2019a). No entanto, ¢ importante notar que muitos desses MCS, como a
escoria de alto forno granulada e as cinzas volantes de carvdo, sdo limitados em sua
disponibilidade, representando apenas cerca de 20% da produgao total de cimento. Além disso,
sua distribuicdo geografica ¢ desigual, estando frequentemente vinculados a regides especificas
ou polos industriais.

O LC?, por outro lado, incorpora matérias-primas ja utilizadas em cimentos industriais,
mas de uma maneira inovadora. Ao combinar multiplas adi¢des no sistema, o LC? potencializa
suas propriedades, permitindo uma substitui¢do mais significativa do cimento tradicional. Entre
essas adi¢des, destacam-se as pozolanas, que podem ser obtidas através da calcinagdo da argila,
resultando na forma¢do do metacaulim, e o calcario, que ndo s6 atua como um agente de
preenchimento, mas também contribui quimicamente para a hidratacdo do cimento. Esta
abordagem integrada oferece uma solugdo mais sustentavel e eficiente para a producao de
cimento, alinhando-se com as demandas contemporaneas de sustentabilidade e inovac¢do na

industria da construgao civil.

2.2.1.1 Metacaulim

As argilas calcinadas sdo derivadas do processo de calcinagdo de argilas naturais,
principalmente a caulinita. A calcinagdo ¢ um tratamento térmico que envolve o aquecimento
da argila a temperaturas entre 500°C e 900°C, resultando na remog¢do de dgua e na
transformagao da estrutura cristalina da argila. Esse processo aumenta a reatividade pozolanica
da argila, tornando-a adequada para uso em aplicagdes de cimento (BISHNOI, 2020). As argilas
calcinadas, particularmente o metacaulim, tém emergido como materiais cimenticios

suplementares de destaque na industria da construcao civil. Sua incorporacao como substitutos
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parciais do cimento Portland tradicional ¢ vista como uma estratégia eficaz para mitigar o
impacto ambiental associado a producdo de cimento. De acordo com um estudo de Ducloué¢ et
al. (2017), o metacaulim ¢ amplamente utilizado como matéria-prima industrial, com
aplicagcdes na producdo de ceramicas, geopolimeros e na substitui¢do parcial do cimento
Portland

O metacaulim ¢ uma forma especifica de argila calcinada derivada da calcinacdo da
caulinita. Possui uma estrutura amorfa e ¢ conhecido por sua alta reatividade pozolanica.
Quando usado em concretos e argamassas, pode melhorar a resisténcia, durabilidade e reduzir
a permeabilidade do material (PEREIRA; COSTA, 2022). A produ¢do de metacaulim requer
menos energia em comparacdo com a producdo de cimento Portland, resultando em menores
emissoes de CO,. Além disso, a utilizacdo de metacaulim em concretos pode reduzir a
quantidade de cimento necessario, oferecendo beneficios economicos e ambientais (RUIZ-

SANTAQUITERIA et al., 2013).

2.2.1.2 Filer Calcario

O filer calcario ¢ um material proveniente da rocha calcéria finamente moida. Quando
incorporado ao cimento Portland, ele resulta em uma melhor trabalhabilidade, pois suas
particulas se fixam entre os graos dos demais materiais da mistura, preenchendo os vazios e
tornando o sistema mais homogéneo (MELO, 2005; NADELMAN; KURTIS, 2017). Este
efeito € reconhecido na literatura, com estudos indicando que as particulas de filer calcério, ao
se fixarem entre os graos dos demais materiais do concreto, preenchem os vazios do sistema,
tornando-o mais homogeéneo e, portanto, mais trabalhavel (SOUZA; DAL MOLIN, 2002).

A adicdo de filer calcario tem efeitos tanto quimicos quanto fisicos durante a hidratagao
do cimento. Quimicamente, contribui para a formagdo de carboaluminatos, influenciando a
pega e a resisténcia. Esta reagdo ¢ responséavel pelo desenvolvimento da resisténcia mecanica.
Fisicamente, o filer calcario atua preenchendo os poros, acelerando a hidratagdo e
proporcionando um ganho de resisténcia nas idades iniciais (MOREIRA; HENRIQUE, 2020;
NGUYEN; AFROZ; CASTEL, 2020).

A Cement Sustainability Initiative (CSI) prevé que o calcario pode constituir cerca de
18% dos materiais cimenticios até 2050, em relagdo ao nivel de contribuigdo atual de 8% (IEA;
WBCSD, 2018). O calcario ¢ uma matéria-prima tradicional na fabricagdao de cimento e estad
amplamente disponivel em grandes quantidades. Seu uso traz beneficios como dispensar
calcinacdo, boa moagem, transporte reduzido e a possibilidade de utilizar calcério de baixo grau

(DHANDAPANI et al., 2021).
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Diversos fatores influenciam o comportamento do filer calcario em sistemas
cimenticios. Estes incluem o tamanho das particulas de calcario, a dosagem, a adigdo de gesso,
as caracteristicas dos MCS, reatividade e conteudo de aluminatos reativos, € a temperatura e
tempo de cura (DHANDAPANI et al., 2020). Além disso, estudos indicam que o calcario ndo
adequado para a produgdo do clinquer, como fileres com alta quantidade de dolomita ou
quartzo, também pode ser usado em LC? (KRISHNAN; BISHNOI, 2018; SOROKA; SETTER,
1977).

2.2.2 Producio e Impacto Ambiental

Estudos tém demonstrado que o LC? pode reduzir as emissoes de CO2 em até 40% em
comparagdo com o cimento Portland convencional (IMBABI; CARRIGAN; MCKENNA,
2012). Além do LC?, outras pesquisas brasileiras t€ém explorado a utilizagdo de residuos
industriais como materiais suplementares na produ¢ao de cimento. Por exemplo, o uso de cinzas
de biomassa e residuos da agroindustria tem mostrado potencial para reduzir as emissdes de
didxido de carbono e melhorar a eficiéncia da producio de cimento (MARINKOVIC et al.,
2010). Essas abordagens estdo alinhadas com a busca por solugdes sustentaveis que promovam
a transicdo para uma economia de baixo carbono no Brasil, estudos tém explorado suas
propriedades, beneficios e impactos na qualidade do cimento, destacando sua contribui¢do para
a melhoria da trabalhabilidade e resisténcia do concreto (BOLOGNINI, H.; MARTINEZ1;
RINCON, 2015)..

A ideia subjacente aos cimentos verdes ndo ¢ uma novidade recente, Imbabi ez al. (2012)
resumiu os substitutos de residuos que estavam sendo utilizados ha mais de uma década para
reduzir a pegada de carbono de uma variedade de cimentos a base de Portland, nos quais era
explorados diferentes composicdes e aditivos com o intuito de aprimorar as propriedades e a
sustentabilidade do cimento. Os cimentos verdes sdo projetados com o objetivo de
substancialmente mitigar as emissdes de carbono, reduzir o consumo energético durante a fase
de producao e minimizar a exploragdo de recursos naturais nao renovaveis (HABERT, 2014).

O LC? destaca-se como uma das inovagdes mais promissoras no espectro dos cimentos
verdes. Esta modalidade de cimento conjuga argilas calcinadas e filer calcario, conferindo uma
alternativa ecologicamente sustentavel ao cimento Portland tradicional. Destaca-se pela sua
capacidade de redugdo da quantidade de clinquer requerida na composicao. Através da sinergia
entre o filer calcario e as argilas calcinadas, ndo somente melhora as propriedades do cimento,
mas também atenua o seu impacto ambiental (MARTIRENA; ALUJAS, 2020b; SCRIVENER
etal.,2018; SHARMA et al., 2021).
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Embora ofereca inimeros beneficios, a sua produgdo enfrenta desafios, notadamente no
que concerne a energia consumida na calcinagdo das argilas e a disponibilidade de matérias-
primas, as quais podem constituir uma preocupagdo em determinadas regides (GUNJAL;
KONDRAIVENDHAN, 2022; SCRIVENER et al., 2019).

Além de outras alternativas de cimento verde disponiveis no mercado, como os cimentos
geopoliméricos (GONCALVES, 2016; SINGH; KUMAR; RAI, 2019) e os cimentos a base de
cinzas volantes (PADEVET; BITTNAR, 2012), destaca-se a singular combinagdo de
sustentabilidade e desempenho encontrada em um determinado cimento. Sua competitividade,
em termos de resisténcia e durabilidade em comparagdo com o cimento Portland tradicional, o
torna uma alternativa viavel para uma variedade de aplicagdes.

No contexto econdmico, essa op¢do de cimento pode oferecer custos de produgdo
inferiores, especialmente em regides com facil acesso a matérias-primas. Essa caracteristica
pode torna-lo atraente para os fabricantes de cimento. No recente estudo de Kanagaraj et al,
(2023) ¢ dada uma énfase especial ao carater econdmico dos sistemas compostos de cimento,
destacando que, em meio a crescente demanda por materiais cimenticios, o LC* emerge ndo
apenas como uma alternativa sustentavel, mas também economicamente viavel. A analise
demonstra que o sistema LC?® ¢ mais eficaz em termos de custo em comparagdo com 0s
concretos a base de GPC e OPC. Esta pesquisa sublinha a importancia do LC? ndo apenas do
ponto de vista ambiental, mas também como uma solugdo econdmica promissora para a
industria da construgao civil.

Essa inovagdo representa uma promissora alternativa na esfera dos cimentos verdes,
devido a sua combinagdo de sustentabilidade e desempenho, e tem o potencial de revolucionar

a industria do cimento, contribuindo substancialmente para um futuro mais sustentavel.
2.3 Desafios da Calcinagao

A produgao de cimento representa um dos principais desafios ambientais, contribuindo
substancialmente para a emissdo global de dioxido de carbono. Em busca de solucdes que
reduzam a pegada de carbono, pesquisas t€ém explorado a substitui¢dao parcial do cimento por
pozolanas naturais e subprodutos (ALQAHTANTI et al., 2021; DOUGHMI; BABA; NOUNAH,
2023). Os resultados dessas investigacdes tém revelado promissores avancos em termos de
aspectos mecanicos € ambientais na utilizagdo de pozolanas naturais como alternativa ao
cimento tradicional (TEIXEIRA et al., 2019). A incorporagdo de pozolanas em parte do cimento
tem demonstrado melhorias significativas na durabilidade e nas propriedades mecanicas dos

materiais (SOBOLEV et al., 2018).



26

A Figura 2 apresenta uma avaliagdo da expectativa de desempenho das misturas LC* no
consumo de energia em um exemplo piloto feito por Raj (2023). Os resultados sugerem que a
medida que a quantidade de matérias-primas a serem transportadas aumenta, também cresce a

demanda de energia associada ao transporte e a extragao de matérias-primas.

Figura 2 — Influéncia potencial da produgdo de LC* em termos de consumo de energia.
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Fonte: RAJ (2023).

De acordo com Fapohunda et al. (2017) a incorporagdo de aditivos minerais,
substituindo parte do cimento, apresenta-se como uma medida capaz de mitigar, em certa
medida, esses desafios ambientais, visto que o procedimento de fabricacdo de cimento demanda
uma consideravel quantidade de energia .

A industria do cimento desempenha um papel de destaque no desenvolvimento
econdmico dos paises; entretanto, ela também se destaca como uma das principais fontes de
poluicdo ambiental e consome quantidades consideraveis de energia (MARQUES; NEVES-
SILVA, 2015; ZHANG et al., 2021a). Especificamente, a producdo de cimento € responsavel
por emissoes substanciais de dioxido de carbono (CO2), conferindo-lhe um papel significativo
no contexto do aquecimento global (WEN; CHEN; MENG, 2015). Como resposta a essa
questdo, tem-se verificado um aumento na busca por solu¢des que visam tornar a industria do
cimento mais sustentavel e ecologicamente responsavel. Essa crescente preocupacao ambiental
tem impulsionado um incremento significativo na pesquisa e na condugao de estudos voltados
para mitigar os impactos negativos da industria cimenteira no meio ambiente (DOUGHMI,

BABA; NOUNAH, 2023).
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Na Figura 3 foi ilustrado o aumento constante no numero de publicagdes cientificas ao
longo dos ultimos 22 anos (2000-2022) abordando a tematica da redug@o das emissdes de CO2
na produgdo de cimento, com base em dados do banco de dados Scopus. Tal representagao
grafica evidencia a importancia crescente atribuida ao estudo dessa tematica, demonstrando o

interesse e a relevancia do topico na comunidade cientifica e na sociedade como um todo.

Figura 3 — Trabalhos publicados nos tltimos anos com a teméatica de redugdo de COz em
producao de cimento (Scopus).
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Fonte: Doughmi; Baba; Nounah (2023). Adaptador pelo autor (2024).

Em um cenério global que reconhece cada vez mais a urgéncia da sustentabilidade
ambiental, compreender e abordar os desafios associados a produgdo de cimento, em particular
areducdo das emissdes de CO», torna-se fundamental. A busca por alternativas e inovacdes que
possam reduzir o impacto ambiental da industria do cimento representa um passo importante

em dire¢do a um futuro mais ecologicamente responsavel e sustentavel.

2.4  Pozolanas Naturais: Uma Alternativa Sustentavel

As pozolanas naturais sdo intrinsecamente caracterizadas por propriedades que se
tornam relevantes na industria de materiais cimenticios. Além de sua capacidade de evitar a
calcinagdo, esses materiais possuem o potencial de reduzir a liberagdo de calor durante o
processo de hidratacdo, bem como de diminuir a permeabilidade e aprimorar a resisténcia
quimica dos materiais cimenticios (ZAMPIERI, 1989).

Pozolanas Naturais (PNs) sdao materiais de origem vulcanica e sedimentar que
desempenham um papel crucial na induastria de materiais de construcdo. Esses materiais sdo
divididos em duas categorias principais: materiais piroclasticos inalterados e materiais
piroclasticos diageneticamente alterados. Os materiais pirocldsticos inalterados, como pedra-

pomes, perlita e cinzas vulcanicas, sdo produtos da atividade vulcdnica e mantém sua
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composi¢do original. Por outro lado, materiais piroclasticos diageneticamente alterados
incluem zeolitas, que passaram por modificagdes geoldgicas ao longo do tempo (KASANIYA;
THOMAS; MOFFATT, 2021; MUKHOPADHYAY; SARASWATULA; LIU, 2023).

Além dessas categorias, existem materiais de origem sedimentar que também sao
considerados pozolanas naturais. Entre eles, destacam-se as argilas e xistos naturalmente
calcinados, que adquirem propriedades pozolanicas quando submetidos a altas temperaturas
(PEREZ-DIAZ et al., 2023). Diatomitas, sedimentos compostos por diatoméaceas fossilizadas,
também se enquadram nessa categoria. A diatomita ¢ apreciada pela sua estrutura altamente
porosa e grande area superficial, o que a torna um componente promissor em materiais
cimenticios (GENCEL et al., 2016).

Por outro lado, o metacaulim e as argilas calcinadas sdo exemplares de materiais
pozolanicos manufaturados. Ambos sdo argilas e xistos naturais que passaram por um processo
de ativagdo térmica. O metacaulim é produzido pela calcinacao da caulinita, uma argila natural,
em temperaturas controladas. As argilas calcinadas, por sua vez, resultam da calcinacdo de
argilas comuns (SNELLINGS; MERTENS; ELSEN, 2012). E importante distinguir entre PNs
e pozolanas manufaturadas. O metacaulim e as argilas calcinadas sdo exemplos de argilas e
xistos naturais que foram ativados termicamente, sendo considerados materiais pozolanicos
manufaturados. Enquanto isso, as PNs, devido a sua origem geologica, sio materiais
naturalmente presentes no ambiente € ndo passam por tratamentos térmicos significativos
(JUENGER; SNELLINGS; BERNAL, 2019).

De acordo com o American Concrete Institute - ACI (2012) a variedade de PNs e
materiais pozolanicos manufaturados oferece op¢des diversas para a formulagdo de materiais
cimenticios. Sua capacidade de reagir com os produtos da hidrata¢do do cimento e melhorar as
propriedades desses materiais os torna elementos valiosos na busca por solugdes sustentdveis
na construcdo civil. A compreensdo aprofundada desses materiais e suas aplicagdes ¢
fundamental para o avango continuo na industria de materiais de constru¢do (MOTA DOS
SANTOS, 2021).

As PNs sdo materiais intrinsecamente heterogéneos, predominantemente compostos por
vidro de aluminossilicato. No entanto, sua composi¢do pode variar consideravelmente com base
nas condic¢oes de formacao geoldgica e nas alteragdes subsequentes. Isso resulta em uma ampla
variedade de fases cristalinas, que diferem das cinzas volantes comumente utilizadas em
materiais cimenticios. A diversidade dessas fases cristalinas ¢ influenciada por fatores como
mineralogia, finura das pozolanas, reatividade, nivel de substituicdo e reatividade agregada

(JUENGER; SNELLINGS; BERNAL, 2019).
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2.5 Diatomita

A diatomita, um material sedimentar composto por diatoméceas fossilizadas, ¢
caracterizada por sua estrutura altamente porosa e elevada area superficial especifica. Essas
caracteristicas a tornam um candidato de interesse para a aplicagdo em materiais cimenticios.
A diatomita ¢ reconhecida por sua disponibilidade abundante e custos competitivos em
comparag¢do com outras pozolanas, como o metacaulim (OUYANG et al., 2023).

A partir de Kastis et al. (2006), relataram que diatomita tem sido objeto de estudo em
diversas aplicagdes relacionadas a materiais cimenticios devido as suas propriedades
pozolanicas. Sua capacidade de atuar como modificador das caracteristicas dos materiais,
incluindo aumento da resisténcia mecanica e durabilidade, tem sido documentada na literatura
cientifica.

Lee et al. (2023) afirmaram que o estudo e a pesquisa envolvendo a aplicagdo da
diatomita bruta tém sido temas de investigagdo significativos na area de materiais de
construcdo. No entanto, em contraste com a ampla gama de pesquisas dedicadas a esse material,
uma area que tem recebido menos atengdo ¢ a utilizagao de residuos de diatomita como uma
alternativa parcial ao cimento, em que a utilizagdo da diatomita estad ganhando cada vez mais
atencao do ponto de vista econdmico, ambiental e técnico.

Além disso, trabalhos como o de Kastis et al. (2006) analisaram as propriedades e a
hidratagdo de cimentos mistos que incorporam diatomita calcaria. Demonstraram que a
diatomita, com seu teor ativo de silica, atua como material pozolanico natural, promovendo
maior formagdo de produtos hidratados, especialmente em estagios posteriores. Essas
constatagdes sugerem um potencial promissor para a diatomita como componente cimenticio.

Estudos também abordaram o impacto da diatomita na fluidez e na porosidade da pasta
de cimento, como observado por (HASANZADEH; SUN, 2018). Essas analises indicam que a
influéncia da diatomita nas propriedades mecanicas do concreto ¢ sensivel a fatores como teor,
processo de producao e técnica de mistura.

Contudo, ainda de acordo com (OUYANG et al., 2023), mesmo com o vasto
conhecimento acumulado sobre a diatomita em materiais cimenticios, persiste uma lacuna na
compreensdo de seu papel na formagao de silicato de célcio hidratado (C-S-H) e nos efeitos

subsequentes na microestrutura € no desenvolvimento de resisténcia da pasta de cimento.
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3 MATERIAIS E METODOS

O procedimento experimental adotado nesta pesquisa como mostrado na Figura 4.
Conforme apresentado no organograma, as fases contemplaram: 1) a caracterizagdo da matéria

prima e a 2) a produg¢do e andlise dos cimentos.

Figura 4 — Organograma da metodologia experimental.
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Estudo dos fenomenos: Tomografia Computadorizada
de Raio-X, Analise térmica e DRX.

Fonte: Autor (2024).
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3.1 Materiais Utilizados
3.1.1 Cimento Portland

A producdo de CPI (95% clinquer com 3% SO3) (AVET; SCRIVENER, 2018; BRIKI
etal.,2021; SCRIVENER et al., 2018) foi confeccionada em laboratodrio, usando o clinquer (a)
originalmente em pelotas moido juntamente com o gesso tipo beta (b) afim de obter o cimento

CPI (c), observados na Figura 5.

Figura 5 — CPI elaborado em laboratorio.

Fonte: Autor (2024).

Meétodo de tentativa e erro, no clico de moagem, até obter o CPI de area especifica
superficial, através do Método Blaine NBR 16372:2015 (ABNT, 2015), correspondente a 4000
+ 50 cm?/g (ALLALOU; KHERIBET; BENMOUNAH, 2019). O clinquer (CK) foi fornecido
por uma cimenteira brasileira com um ano de idade e um B-gesso comercialmente disponivel
de Araripe — PE (G, CaSO 4 - 2H>0).

O procedimento experimental foi realizado utilizando um moinho de bolas de alta
energia PM 100 — RETSCH, 500 rpm, 12 bolas de 20 mm (6 minutos), conforme a Figura 6.
Todo esse ensaio foi feito no Laboratorio de Constru¢ao Civil da Universidade Federal de

Pernambuco (UFPE) Campus Agreste.
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Figura 6 — Moinho de bolas de alta energia PM 100 — RETSCH.

Fonte: Autor (2024).

3.1.2 Gesso
O gesso utilizado no sistema do LC? foi o gesso-beta, amplamente empregado na
construcdo civil e adquirido em uma loja de materiais de constru¢do. Sua area superficial

especifica foi calculada em 6.984,43 cm?/g para garantir uma utilizagdo otimizada no sistema.

3.1.3 Superplastificante

Foi usado o MasterGlenium 51 fornecido pela BASF, superplastificante a base de éter
policarboxilato (PCE), disponivel como solu¢do comercial (gravidade especifica 1,067-1,107,
teor de solidos ativos por peso 28,5%-31,5%, viscosidade inferior a 150 e pH de 5-7) na
preparacdo de pastas de cimento para garantir a fluidez semelhante das pastas. Este tipo ¢ o

mais consolidado encontrado na literatura para aplicagdo em cimentos LC3.

O aditivo foi utilizado na produgdo das pastas de LC® para dar trabalhabilidade ao
sistema, pois devido a quantidade de materiais suplementares, a demanda de dgua € maior que
em um CPI. S0 mais compativeis com cimentos que contém argila calcinada e calcario em sua
composi¢ao (AKHLAGHI et al., 2017; AVET; SCRIVENER, 2020b; NAIR et al., 2020;
ZARIBAF; UZAL; KURTIS, 2015).
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3.1.4 Filer Calcario

O filer calcério, ilustrado na Figura 7, ¢ um material amplamente reconhecido e utilizado
na industria cimenteira. Para os propdsitos deste estudo, ele foi empregado em sua forma
natural, sem passar por tratamentos especificos que alterassem suas caracteristicas fisico-

quimicas em ambiente laboratorial.

Figura 7 — Filer calcério.

Fonte: Autor (2024).

Esse material que foi fornecido pela Mineragao Paulista, apresenta uma granulometria
que se estende até 0,075 mm, sendo integralmente passante na peneira N° 200. A integracdo do
filer calcario na produgdo de cimentos ndo € apenas uma pratica comum, mas também um topico

de interesse académico.

3.1.5 Metacaulim

Foi utilizado o metacaulim, também disponivel comercialmente, da Metacaulim do
Brasil S.A. Foi escolhido o Ultra—HP (MK) de cor cinza, como a Figura 8, passante na peneira
de n°400, < 38 um, com finura Blaine de 483,39 m?/kg, relacdo Al> O3/SiO> de 0,4708 e relagao
Si10, /AL O3 de 0,6265), utilizado em ligantes LC?.
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Figura 8§ — Metacaulim do Brasil S.A. Ultra—HP.

Fonte: Autor (2024).

Devido a inviabilidade de calcinar argila natural para uso como pozolana, escolheu-se
o metacaulim, um produto com padrdes de qualidade industrial, como uma alternativa viavel

para substituir a argila calcinada.

3.1.6 Diatomita

A utilizacdo da diatomita foi feita na sua forma bruta ou in natura, da regido de Currais
Novos — RN, cedida pela Elo Cimenteira. O intuito principal ¢ que a diatomita ndo fosse
submetida a nenhum tipo de tratamento, como ¢ comumente feito nas industrias cimenteiras.
De acordo com Franga & Luz (2002) a diatomita ¢ submetida a trés etapas para sua obtencao,
sao eles: lavra, beneficiamento e calcinagao.

Ap0s a coleta, a diatomita foi transportada para o laboratorio, secada em estufa a 100 °C
por 24 horas, e posteriormente as amostras foram acondicionadas em recipientes plasticos com
8 bolas de 20 mm de diametro, agitada em moinho para reduzir o tamanho de suas particulas, e
posteriormente peneiradas em malhas de 0,038 mm (n° 400). Este procedimento foi feito
também para o teste Chapelle modificado — ABNT NBR 15895.

Foi apresentado na Figura 9, a diatomita bruta em pelotas e em p9d, e também calcinada
a 900°C, o processo de calcinacao foi feito apenas para informagdes, sendo submetida ao teste
do IAP — Indice de Atividade Pozolanica e compara-lo ao da diatomita bruta e do metacaulim.
As diferencas de cor sdo evidentes, refletindo a pureza do material, j4 que a cor cinza remete a

presenca de matéria organica.
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Figura 9 — Diatomita bruta.
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Fonte: Autor (2024).

3.1.7 Agua

Foi utilizada 4gua destilada, pH=7, produzida no laboratério de quimica da
Universidade Federal de Pernambuco (UFPE) Campus Agreste, para produgdo das pastas

cimenticias.

3.2  Caracterizacdo das Matérias-primas Utilizadas
3.2.1 Granulometria

A andlise granulométrica permite compreender os materiais com base no tamanho e
distribui¢do de suas particulas. Para determinar essa distribuicdo, utilizou-se a técnica de
difracdo a laser na Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN), em Natal — RN. Esta
técnica avalia a alteragdo angular na luminosidade dispersa quando um raio laser incide sobre
uma amostra, seja ela dispersa em meio umido ou seco. A partir da intensidade dessa dispersao,
¢ possivel calcular o tamanho das particulas responsaveis pelo padrdo observado. As curvas
resultantes dessa analise, além de indicar os parametros Dio, Dso € Doo, também revelam o
diametro médio (DM) das particulas. Esta avaliagdo foi conduzida no Laboratério de Cimentos
(LabCim) da UFRN, utilizando um granulometro a laser CILAS 1090, que opera na faixa de
0,10 pm a 500,00 pm.
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3.2.2 Massa Especifica

A determinagdo da massa especifica foi realizada conforme estabelecido pela NBR
16605:2017 (ABNT, 2017) utilizando o frasco de Le Chatelier. Esse procedimento envolve a
medi¢do do volume de um reagente, neste caso, querosene, que ¢ deslocado quando o material
¢ submerso. O querosene ¢ escolhido por sua propriedade de ndo reagir quimicamente com o
material em teste. O ensaio foi conduzido no Laboratorio de Construcao Civil da UFPE,

localizado no Campus Agreste. Um dos frascos utilizados ¢ mostrado na Figura 10.

Figura 10 — Frasco de Le Chatelier.

Fonte: Autor (2024).

Para arealizacao do teste, aproximadamente 60 g do material sao introduzidos no frasco,
que ja contém querosene até a marca de 0 cm?®. A introdu¢do do material provoca um
deslocamento do liquido, geralmente entre 18 cm? e 24 cm?. Ap6s um periodo de repouso de
cerca de 30 minutos, realiza-se a leitura do volume deslocado. A massa especifica ¢ entdo
calculada usando a formula: p = m/v, onde p representa a massa especifica (g/cm?), m € a massa

seca do material (g) e v € o volume deslocado pelo material (cm?).

3.2.3 Area Superficial Especifica — Método Blaine

O método de Blaine, também conhecido como método de permeabilidade ao ar, foi
empregado para determinar a area especifica. Conforme estipulado pela ABNT NBR

16372:2015, este método avalia o intervalo necessario para que uma quantidade definida de ar
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passe por uma amostra compactada. H4 uma relagdo proporcional entre este tempo e a area

superficial do material, como mostrado na Figura 11.

Figura 11 — Equipamento utilizado para o Método Blaine.

Fonte: Autor (2024).

A analise foi realizada no Laboratorio de Construcao Civil da UFPE/CAA, utilizando o
permeabilimetro. Este instrumento, amplamente adotado pela industria cimenteira conforme a
NBR 16372:2015 e em estudos como Bernal et al. (2021); Marangu (2020) e Pillai et al. (2019),
mediu o tempo que o ar levou para atravessar a camada compactada da amostra, fornecendo a

medida da area especifica.

3.2.4 Fluorescéncia de Raio-X

A composi¢do quimica dos materiais finos foi determinada por meio da técnica de
Fluorescéncia de Raios-X, utilizando a dispersdo de energia como método. Este procedimento
foi conduzido no Laboratorio de Quimica da UFPE/CAA. As amostras foram analisadas na

forma de p6 prensado em um espectrometro da Rigaku, modelo Primini.

3.2.5 Difracao de Raio-X

A técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) ¢ fundamental para obter informacdes

qualitativas sobre as fases cristalinas presentes em um material. Além disso, ela ¢ uma
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ferramenta valiosa para avaliar a amorficidade dos materiais, que estéd intrinsecamente ligada a
sua pozolanicidade (ALBERS et al., 2002). Durante a pesquisa, essa analise foi conduzida em
duas etapas distintas. Inicialmente, a composicao dos materiais anidros foi determinada no
laboratorio de quimica da UFPE/CAA. Posteriormente, os produtos de hidratacao das pastas de
cimento foram analisados no INTM/UFPE, campus Recife.

Uma maior presen¢a de picos nos difratogramas indica uma amostra mais cristalina
(SILVA, 2020). Para a analise, as amostras foram previamente classificadas na malha 200. O
equipamento utilizado foi um difratdmetro de raio-X modelo CRD-6000 da Rigaku. As
condi¢des operacionais incluiram uma radiagdo CuKa (30kV/30mA), com leituras de 20

variando de 5° a 70°, e um passo de 0,01° a cada 0,5 segundos.

3.2.6 Perda ao Fogo

Adicionalmente, o ensaio de perda ao fogo foi realizado conforme as diretrizes da NBR
NM 18 (ABNT, 2012). Neste teste, amostras pesando 1,000 g + 0,001 foram colocadas em
cadinhos de porcelana e submetidas a uma temperatura de 950°C por 50 minutos em uma mufla

elétrica, a fim de complementar os dados obtidos pela fluorescéncia de Raios-X.

3.2.7 Atividade Pozolanica — Método de Chapelle Modificado

A técnica do Indice de Atividade Pozolanica (IAP) é essencial para avaliar a reatividade
de materiais como o metacaulim (GAVA, 1999). O ensaio de Chapelle Modificado, conforme
estabelecido pela NBR 15895:2010 (ABNT, 2010), foi empregado para medir o IAP do
metacaulim e diatomita. Este ensaio avalia a reatividade do material determinando o teor de
hidréxido de calcio apos submeté-lo a um banho térmico a uma temperatura especifica. O
resultado € expresso em termos de miligramas (mg) de Ca (OH)2 por grama (g) do material. A
analise foi conduzida no Laboratdrio de Quimica da UFPE, Campus Agreste.

Para a diatomita, um procedimento especifico, como informado no toépico 3.1.3 desse
trabalho, foi seguido antes de realizar o teste Chapelle modificado, também estabelecido pela

norma, como mostrado na Figura 12
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Figura 12 — Método de Chapelle Modificado.

e

Fonte: Autor (2024).
33 Preparacio do Cimento e das Misturas

3.3.1 Produ¢ao do CPI

O CPI (95% de clinquer mais 5% de gesso) (AVET; SCRIVENER, 2018; BRIKI et al.,
2021) foi primeiro produzido e depois misturado com metacaulim ou diatomita, 3% de gesso

extra e filer calcério para produzir as misturas LC>. O procedimento foi relatado anteriormente.

3.3.2 Preparacao das Misturas

O CPI foi posteriormente misturado com metacaulim e diatomita para preparar as
misturas LC?. Um misturador rotativo tridimensional foi usado para homogeneizar os pds e
garantir o envolvimento de todos os materiais. A rotagdo foi fixada em 60 rpm por 3 minutos.

A porcentagem de substituigdo de diatomita por argila calcinada nas misturas ¢
apresentada na Tabela 1, onde o LC3-50-100, por exemplo, equivale & substituicdo total da
metacaulim (MK). Assim, gerando um LC? totalmente formulado com diatomita bruta (DI)
combinada com uma quantidade fixa de calcario. A relagdo a/b também foi um valor fixo de
0,55 para garantir que haveria a quantidade de 4gua necessaria para a reagdo ¢ a area adequada

para o desenvolvimento dos produtos de hidratagao LC>.



Tabela 1 — Proporg¢des de misturas dos cimentos estudados.
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CPI Gesso Extra MK DI LF
Misturas a/c*
(%) (@ (%) (@ (%) (2 (%) (2 (%) €]
LC3-50-0 53.35 800.25 3 45 29.1 436.5 - - 14.55 218.25 0.55
LC3-50-25 53.35 800.25 3 45 21.825 327.375 7.275 109.125 14.55 218.25 0.55
LC3-50-50 53.35 800.25 3 45 14.55 218.250 14.55 218.25 14.55 218.25 0.55
LC3-50-75 53.35 800.25 3 45 7.275 109.125 21.825 327.375 14.55 218.25 0.55
LC3-50-100 53.35 800.25 3 45 - - 29.1 436.5 14.55 218.25 0.55

*a/c = relagdo agua/cimento

(MK): Metacaulim; (DI): Diatomita; (LF): Limestone Filler.

Fonte: Autor (2024).
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34 Analises no Estado Fresco

3.4.1 Mini-Slump
Para as misturas, foi utilizado um Blender Waring 8010ES a 12.000 rpm por 2 minutos,

com agua e¢ PCE inicialmente com 0,9% para auxiliar na trabalhabilidade, considerando que
essa propriedade foi reduzida devido a alta porosidade da diatomita, implicando em uma maior
absor¢ao de agua. Todas as pastas LC? foram ajustadas por meio de contetidos de PCE, através
do teste mini-slump de acordo com a DIN EN 1015-3Z (SPOSITO et al., 2021) para obter
diametros de pasta semelhantes sem substituir o metacaulim. Imediatamente apos a mistura, foi
realizado um mini-slump test e em seguida os corpos de prova foram moldados. Seu percentual

foi determinado a partir da pasta de referéncia (CPI), com limite de espalhamento + 1 cm.

3.5  Analises no Estado Endurecido
3.5.1 Resisténcia a compressao

Os testes de resisténcia a compressao foram realizados para diferentes idades: 7, 28 e
56 de hidratagdo para o sistema LC?. As amostras foram colocadas em cilindros de cloreto de
polivinila (®17mm x 50 mm) NBR 9831:2020 (ABNT, 2020); BRIKI et a/., 2021a; HUANG
et al., 2021) em uma mesa de fluxo de moldagem com trés camadas vibradas individualmente
cinco vezes.

As amostras foram secas ao ar em uma atmosfera de laboratorio por 2 h para remover a
agua da superficie imediatamente antes do teste para remover a 4gua da superficie. Os testes de
resisténcia a compressdo foram realizados usando uma maquina universal de ensaios mecéanicos
(Shimadzu, UH-FX-1000kN a 400 N/s).

ApOs a realizacdo dos ensaios de compressao aos 28 dias, foram retiradas amostras
(cerca de 2g) das misturas. Para cessar o processo de hidratagdo, essas amostras foram imersas
em isopropanol. Uma semana depois, foram retiradas, moidas manualmente até atingir uma
granulometria menor ou igual a 75 um e, em seguida, analisadas por Difracdo de Raios-X
(DRX), aos 7 e 28 dias e termogravimetria, aos 7 dias. Essas andlises foram focadas nas
amostras que apresentaram os melhores desempenhos de resisténcia. Para cada periodo

avaliado, seis amostras foram submetidas ao teste de resisténcia.

3.5.2 Anailise Térmica
A analise termogravimétrica ¢ uma técnica que avalia as mudangas de massa em relagao
a temperatura. No INTM/UFPE, foi empregada uma termobalanga Netzsch, modelo TASC

414/4, juntamente com uma termobalanca STA409EP para realizar tal analise. Os critérios



42

adotados para o ensaio seguiram as diretrizes estabelecidas por Antoni et al. (2012), aplicando
uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, variando de 30 °C a 900 °C, sob um fluxo de N> de 30
ml/min. As amostras de cimento, apos 28 dias, foram submetidas a esta técnica com o objetivo

de identificar hidratos amorfos.

3.5.3 Analise e distribuicio dos poros por meio da Tomografia 3D Computacional

A andlise da porosidade e da distribui¢do dos poros foi realizada por meio da
microtomografia de raios-X aos 28 dias nas amostras do sistema LC?® que apresentaram um
desempenho mecanico superior a amostra de LC? de referéncia. A analise de Tomografia 3D
proporciona uma visao da distribui¢do de poros, permitindo uma avaliagdo mais precisa das
implicagdes dessas caracteristicas na resisténcia e na integridade estrutural das amostras
(CHANDRAPPA; BILIGIRI; ASCE, 2018; XU et al., 2023).

Este procedimento foi conduzido no Laboratério de Tomografia Computadorizada de
Raios-X (LTC-RX), vinculado ao Departamento de Energia Nuclear da Universidade Federal
de Pernambuco (DEN-UFPE). Para a andlise, foi utilizado o equipamento de microtomografia
NIKON XT H 225 ST, configurado com uma energia de feixe de 120 kV, corrente de 125 pA,
resolugdo de pixel de 15 um, tempo de integragdo de 500 ms e um passo angular de 0.12°.
Adicionalmente, um filtro de aluminio foi empregado para reduzir fétons de baixa intensidade
e, assim, atenuar possiveis artefatos associados ao endurecimento do feixe. A partir dos dados
coletados, o software de visualizagdo 3D permitird determinar o volume de espagos vazios e o
volume total, compreendendo vazios e matriz, proporcionando uma representagdo em camadas

do material em estudo.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacido dos materiais
4.1.1 Composicao das matérias-primas.
Na Tabela 2, sdo apresentados os resultados de distribui¢do granulométrica, massa

especifica e indice de atividade pozolanica das matérias-primas.

Tabela 2 — Caracterizagao fisica das matérias-primas.

CPI G MK DI LF
Massa especifica (g/cm?) 3,18 2,65 2,69 2,46 2,75

Area superficial — Blaine 396337 6984.43 483390 9173,60 3391,57

(cm?/g)
D 0,96 1,36 1,04 0,76 1,12
Distribui¢do Dso 30,02 22,74 11,74 14,96 26,55
granulométrica
(um) Do 222,95 119,49 31,92 37,57 85,36
Dum 71,62 4385 14,57 17,49 35,20
IAP - - 504.23 577,52 -

Fonte: Autor (2024).

A massa especifica da diatomita é semelhante a do metacaulim. O Indice de Atividade
Pozolanica (IAP) da diatomita ¢ superior ao do metacaulim, o que se espera que confira a este
material um melhor desempenho, resultando em um aumento na qualidade e quantidade dos
hidratos, bem como na resisténcia a compressao das pastas.

Além disso, a superficie especifica da diatomita ¢ muito maior (duas vezes) do que o
metacaulim utilizado, o que pode conferir maior atividade pozolanica. E importante destacar
que a alta superficie especifica da pozolana pode aumentar a demanda por dgua e, em geral,
influenciar negativamente a reologia das misturas de cimento, conforme esperado
(CORDEIRO; TAVARES; FILHO, 2016; MOTA DOS SANTOS, 2021; MUZENDA et al.,
2020; SALEH; KEMAL; RAMYAR, 2015). Assim, aumentar a superficie especifica, com o
objetivo de melhorar a pozolanicidade da diatomita, pode ter efeitos adversos nas propriedades
das misturas no estado fresco. Também ¢ digno de nota a influéncia da morfologia e textura das
particulas e da densidade da pozolana na reologia das misturas (JIANG et al., 2020; MOTA
DOS SANTOS, 2021; SALEH; KEMAL; RAMYAR, 2015).

A partir da Figura 13, foi mostrado as curvas granulométricas dos materiais, a

distribuicao acumulada do tamanho das particulas dos p6s determinada por difracao a laser.
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Figura 13 — Distribui¢ao do tamanho das particulas das matérias primas.
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Fonte: Autor (2024).

Adicionalmente, foi possivel observar que a moagem ainda nao foi eficaz em promover
uma redugdo progressiva no tamanho das particulas da diatomita ao ponto de ser mais fina que
o metacaulim, ja que o MK se comportou como o material mais fino no sistema. Além disso,
foi possivel observar que o CPI apresentou uma composi¢cao granulométrica com particulas
maiores do que as outras matérias-primas.

Vale ressaltar que o CPI foi produzido no laboratorio. Como a moagem ¢ um fator chave
para a reatividade do cimento, mesmo que o CPI produzido neste trabalho tenha alcangado um
valor de Blaine proximo ao de trabalhos publicados anteriormente e da industria, ele ndo atinge
uma finura como as usadas nos trabalhos LC?. Portanto, isso pode influenciar o empacotamento
do sistema e o desempenho mecanico, bem como outras propriedades. Assim, essa influéncia
deve ser considerada tanto no estado fresco quanto no endurecido das misturas. Observa-se que
apenas um estudo brasileiro com LC?* também produziu CPI laboratorial (MOREIRA;
HENRIQUE, 2020), mas ndo apresentou uma distribuicdao granulométrica deste material, assim
como os pardmetros de moagem utilizados também foram diferentes dos adotados neste

trabalho.
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Por outro lado, a diatomita exibiu a menor composi¢do granulométrica em relaciao ao
CPI, filer e gesso. O tamanho das particulas da diatomita também foi evidenciado ao analisar
os parametros caracteristicos (Dio, Dso € Doo) da diatomita (Tabela 2). Com base nesses
resultados, foi possivel perceber que a moagem realizada por 30 minutos nao foi suficiente para
obter uma pozolana com um Dso inferior a 10 pum. Esse valor foi adotado por varios
pesquisadores, bem como discutido por Mota dos Santos & Cordeiro (2021), como o tamanho
caracteristico maximo para garantir uma atividade pozolanica adequada e um efeito de
preenchimento mais eficaz para materiais pozolanicos (CALLIGARIS et al., 2015;
CORDEIRO; TAVARES; FILHO, 2016; FITOS et al., 2015; SOURI et al., 2015).

Como pode ser visto na Tabela 2, a diatomita tinha uma gravidade especifica de 2,463 1
g/cm?® e area especifica superficial de 9.173,60 cm?/g. Embora o contetdo de SiO: seja maior
em comparagdo com 0s outros componentes (48,33%), seguido por AlO3 (24,61%), a alta
quantidade de matéria organica (18,18%) na diatomita é predominante, o que pode

comprometer o desempenho mecanico, ja que sua atividade pozolanica serd afetada.

4.1.2 Fluorescéncia de Raios-X

Na Tabela 3, ¢ apresentada a composi¢do quimica da matéria prima obtida por
Fluorescéncia de Raios-X (FRX). Em uma anélise comparativa, a composicdo quimica dos
oxidos revelou-se consistente com as matérias-primas internacionais frequentemente
empregadas em LC? (KRISHNAN; EMMANUEL; BISHNOI, 2019; LIN; HAN; WANG,
2021; QINFEI et al., 2019).

Tabela 3 — Composicao quimica das matérias-primas.

Quantidade (%)
Composto
CK CPI G MK DI LF
CaO 67,64 66,34 41,67 0,15 0,98 56,15

Si0, 1540 13,66 032 368 HEREE .41
ALL03 4,56 3,96 0,1 OB BHeH o.55

Fe,0s 4,44 3,94 - 2,27 5,55 0,35
MgO 0,19 0,18 - 0,13 0,55 3,07
K,0 0,61 0,52 0,05 0,48 1,40 0,10

SO3 2,46 8,63 49,73 - 0,13 0,03
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TiO2 - - - 1,75 - -
P05 0,20 0,23 - - - 0,04
Cl 0,02 0,02 - - 0,26 0,01
SrO 0,35 0,35 0,10 - - 034
Outros 0,06 - - 0,09 - -
LOI 4,07 2,17 802 [l BB 35,94

* LOI=Perda ao Fogo (Loss on ignition)
Fonte: Autor (2024).

A andlise quimica da diatomita bruta ou in natura revela sua composi¢ao predominante,
conforme mostrado na Tabela 3. Observa-se que, quimicamente, o material ¢ majoritariamente
composto pelos 6xidos Si02, ALO; e Fe2O3, assim como acontece em Souza et al. (2003), e
juntos somam aproximadamente 80% de sua constitui¢do. A perda ao fogo, registrada em
18,18%, ¢ elevada, possivelmente devido a presenca de impurezas na amostra, como matéria
organica, dada a sua coloracdo acinzentada, argilominerais e hidroxidos. Além disso, os niveis
dos 6xidos alcalinos (K20) e alcalinos terrosos (MgO e CaO) sdo notavelmente baixos. Estas
caracteristicas e propor¢des sdo consistentes com as propriedades tipicas de materiais
diatomaceos, conforme discutido em estudos, embora que a diatomita do presente trabalho,
apresente uma quantidade consideravel de perda ao fogo, o que ira comprometer seu
desempenho a partir das andlises que serdo realizadas.

O valor de perda ao fogo € superior ao frequentemente citado na literatura para diatomita
in natura, que geralmente excede 8%. Estes dados indicam a alta contaminagdo da diatomita
analisada. Isso leva a conclusdo que a perda ao fogo sugere que a diatomita in natura estudada,
necessitaria de algum tratamento para que haja um aprimoramento das suas propriedades. Por
se tratar de uma matéria-prima natural, hd essa variacao a partir da sua jazida, pois em Santos
(2021) a diatomita pdde ser empregada sem tratamentos térmicos adicionais, potencialmente

reduzindo custos e impactos ambientais na sua producao.

4.1.3 Difracao de Raios-X

O ensaio de difracdo de raios-X (DRX) foi conduzido com o objetivo de examinar
qualitativamente as fases cristalinas existentes e auxiliar na determinagdo da amorficidade dos

materiais.
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A representagdo grafica da andlise de difracdo de raios-X do clinquer Portland ¢
mostrada na Figura 14. Esta metodologia evidencia, de forma predominante, a presenca de fases
cristalinas, destacando-se os picos correspondentes aos silicatos de calcio (C3S e C»S),
componentes fundamentais para conferir resisténcia ao cimento, bem como as fases C3A e
C4AF (STUTZMAN; STRUBLE, 2015). Nao foram detectados picos que pudessem indicar

contaminag¢do ou heterogeneidade no clinquer em analise.

Figura 14 — DRX do clinquer.
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Fonte: Autor (2024).

Na Figura 15 foi mostrado o difratograma do gesso utilizado. A gipsita CaS0O4.2H>0O
tem um papel fundamental nos sistemas cimenticios, prevenindo a configuracdo imediata do
material, um aspecto crucial para a integridade estrutural do cimento (KAPELUSZNA ef al.,
2020). A analise do gesso, fornecido industrialmente, valida sua aplicabilidade em cimentos
como uma fonte de sulfato, evidenciada pela predominancia de gipsita nos resultados do

difratograma (MOREIRA; HENRIQUE, 2020).
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Figura 15 — DRX do gesso.
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Fonte: Autor (2024).
O difratograma do filer calcario utilizado € representado no Figura 16, onde se observam

distintas fases cristalinas. O carbonato de célcio € a fase predominante, com a presenca também

de quartzo, ambos caracteristicos de fileres calcarios calciticos (CARDOSO, 2020).
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Figura 16 — DRX do filer calcario.
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Fonte: Autor (2024).

Ao analisar o metacaulim através do Figura 17, nota-se um pico cristalino predominante
de quartzo entre 25 e 30°, uma caracteristica marcante tanto do metacaulim quanto das argilas
calcinadas utilizadas no LC? (BARBALHO; SILVA; REGO, 2020b; MOREIRA; HENRIQUE,
2020). Esta concentragdo de quartzo ¢ significativamente superior a encontrada na diatomita.

Adicionalmente, o halo amorfo (em verde), identificado entre 20° e 30°, sugere que
quanto mais amorfo o material, maior € seu potencial pozolanico. A natureza amorfa do material
tem implicagdes diretas na sua reatividade pozolanica, influenciando a formag¢ao de compostos
estaveis em reagdo com o calcio hidratado na presenga de agua, o que ¢ fundamental para a

resisténcia e durabilidade (SOUZA, 2003).
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Figura 17 — DRX do metacaulim. .
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Fonte: Autor (2024).

Foi apresentado na Figura 18 o difratograma da dioatomita in natura com seus picos
cristalinos, sua configuracdo estd semelhante ao que tem-se em Khodabakhshloo e Biswas
(2023).

O quartzo (Si10) foi identificado por uma ampla reflexdo centrada em torno de 20 =
20°, o que € consistente com a referéncia de silica amorfa e quartzo bem cristalizado. A reflexdao
entre 25° a 30° enfatiza ainda mais a presenca de quartzo cristalizado na diatomita bruta. A
presenca da caulinita foi encontrada. Componentes dessas principais associagdes minerais,
como silica, alumina ou 6xidos de célcio, também podem ser encontrados nos resultados de

FRX, anteriormente abordadas.
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Figura 18 — DRX da diatomita.
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Fonte: Autor (2024).

Os principais picos identificados correspondem ao quartzo e a caulinita, destacando a
presenca de impurezas na amostra. Isso podera influenciar nas interferéncias das propriedades

pozolanicas, pois fases cristalinas sdo menos reativas (SOUZA, 2003).

4.2 Caracterizacao do estado fresco
4.2.1 Mini-slump e demanda de teor de superplastificante pelo LC? com diatomita

E mostrado na Figura 19, a quantidade de superplastificante (PCE) usada para cada

mistura e seu respectivo didmetro de abertura.
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Figura 19 — Abertura blaine (D) com melhores valores de superplastificante (PCE) versus
percentual de substitui¢do de MK por diatomita nas pastas de cimento LC3.
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Fonte: Autor (2024).

De acordo com os resultados, nota-se o aumento gradual na quantidade de PCE
utilizada, considerando que a presenca de diatomita nas misturas requer maior adsor¢ao de
dgua, como ja mencionado. A mistura LC?-50-0, onde nao hd incorporacdo de diatomita (apenas
metacaulim), atingiu uma abertura de 9,2 cm, dentro da faixa usada em Santos (2021), usando
apenas 0,1% de PCE. A substituicdo de 100% de metacaulim por diatomita na mistura LC3-50-
100 requereu 2,2% de aditivo para alcangar uma abertura semelhante.

Durante a execucao do ensaio mini-slump, a perda de trabalhabilidade das misturas foi
facilmente observada com o aumento do teor de diatomita. A medida que o teor de PCE
aumenta, as propriedades reoldgicas também sdo prejudicadas. Um viscosimetro rotativo de
cilindro coaxial Fann 35A foi usado para encontrar os parametros reoldgicos (viscosidade
plastica, limite de escoamento e resisténcia do gel) das misturas, de acordo com a NBR
9831:2020. No entanto, o dispositivo ndo pdde realizar as leituras devido a alta viscosidade da
mistura em relagdo a relacdo dgua-cimento adotada. De acordo com a Figura 20, ¢ mostrado o

aspecto visual do ensaio mini-slump para cada mistura.
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Figura 20 — (a) LC?-50-0; (b) LC3-50-25; (c) LC-50-50; (d) LC3-50-75; (e) LC*-50-100.

Fonte: Autor (2024).

4.3 Caracterizacao do estado endurecido

4.3.1 Anadlise de Resisténcia Compressiva

Apds o processo de cura, as amostras, ilustradas na Figura 21, foram submetidas a
ensaios para avaliar sua resisténcia a compressao.

Figura 21 — (a) CPL; (b) LC-50-0; (c) LC*-50-25; (d) LC>-50-50; () LC>-50-75; (f) LC3-50-
100.

Fonte: Autor (2024).
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Os resultados desses ensaios, realizados aos 7, 28 e 56 dias, sdo apresentados na Figura
22. Para uma andlise mais precisa, foram escolhidos os trés valores de resisténcia mais
consistentes entre os espécimes quebrados. A média e o desvio padrdao desses valores sao

detalhados, com as barras de erro representando o desvio padrao.

Figura 22 — Variacdo da resisténcia a compressao do LC? com o tempo.
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Fonte: Autor (2024).

E importante destacar que o CPI, elaborado em ambiente laboratorial, ndo cumpriu os
critérios de resisténcia a compressao estabelecidos pela ABNT NBR 16697 em nenhum dos
periodos analisados. Segundo esta normativa, a resisténcia do cimento deve ser de, no minimo,
15 MPa aos 7 dias e 25 MPa aos 28 dias. Além disso, as amostras de CPI exibiram resisténcia
inferior em comparacao com todas as variantes de LC3, com exce¢do das amostras com 100%
de substituicdo de metacaulim por diatomita aos 7 e 28 dias. Essa discrepancia pode ser
atribuida as condicdes de sintese laboratorial e ao uso de clinquer envelhecido (cerca de um
ano).

Em todas as composi¢des de cimento com diatomita, foi notado um incremento
consistente na resisténcia ao longo do tempo, atribuido a reagdo gradual da pozolana natural,

que se mostra mais eficaz em estagios avancados.
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As composi¢des contendo diatomita demonstraram uma resisténcia compressiva
reduzida em todos os estagios, em comparacdo com o LC3-50-0, que ¢ composto apenas por
metacaulim. Esse fendmeno pode estar relacionado ao conteudo de matéria organica presente,
visto que o indice de LOI ultrapassou o limite de 10% definido pela NBR 12653:2014 (ABNT,
2014). A presenga de clinquer envelhecido também influenciou o sistema. Na Figura 23 foi
ilustrado o interior dos espécimes em diferentes composi¢des aos 28 dias, revelando a possivel
influéncia do clinquer envelhecido e da granulometria do CPI, evidenciada pelo acumulo de
particulas de diferentes tonalidades e pela dissolucdo do gesso em algumas composigdes
internas dos espécimes. A origem desse impacto nas propriedades ¢ explorada no topico

subsequente.

Figura 23 — Interior dos espécimes pds-ensaio de resisténcia mecanica (a) LC3*-50-0; (b) LC3-

50-50; (c) LC-50-75.

(a) (b) (c)

Fonte: Autor (2024).

4.3.2 Difracao de Raio-X

Com base nos dados adquiridos durante o teste de resisténcia a compressdo, foram
escolhidas as composicdes que demonstraram maior eficidcia para examinar o espectro de
difracdo de raios X apds 7 e 28 dias. Os graficos de difragdo das amostras estdo ilustrados na

Figura 24.
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Figura 24 — Difratograma das amostras a) 7 dias e b) 28 dias.
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De maneira geral, os padroes de difragdo dos sistemas cimenticios exibiram
semelhangas com outras pesquisas sobre LC?* (ANTONI et al., 2012; KRISHNAN; BISHNOI,
2018; VIZCAINO ANDRES et al., 2015) e com diatomita (HE et al., 2023; KASTIS et al.,
2006). O mesmo fendmeno foi observado no CPI, onde ¢ comum identificar um pico distintivo
em torno de 18° associado a portlandita, conforme descrito por outros pesquisadores

(MARAGHECHI et al., 2018; NGUYEN; AFROZ; CASTEL, 2020; RODRIGUEZ; TOBON,
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2020), mesmo considerando o fendmeno de envelhecimento do clinquer utilizado e a presenca
de produtos previamente hidratados.

Os resultados obtidos por meio da analise de DRX revelam que os principais produtos
de hidratagdo presentes em todas as pastas de cimento consistem em hidroxido de calcio (CH)
(MALACARNE, 2019), acompanhado por uma quantidade reduzida de etringita. Nas amostras
que incorporam LC? e diatomita, nota-se também a presenca de calcita, um dos principais
constituintes da diatomita.

A medida que o tempo de hidratagdo avanca, observa-se que a incorporagdo de diatomita
influencia na redugdo do grau de hidratagdo, resultando em uma diminui¢do na geracdo de
calcita (CaCOs3) em algumas idades. Além disso, o efeito pozolanico da diatomita contribui para
a diminuig¢do do teor de CaCOs.

Ao longo das diferentes idades de hidratagdo, os tipos de produtos de hidratacdo
permanecem consistentes nas diversas pastas de cimento misturadas. No entanto, s@o
observadas variagdes na intensidade dos picos de difracdo do CaCO3 em diferentes estagios de

hidratacao.

4.3.3 Analise térmica

Na Figura 25, as curvas termogravimétricas e a DTG (derivadas da curva de TQG)
representam o comportamento das pastas de cimento apds 28 dias, quando submetidas a uma
variacdo de temperatura de 30° a 900°C. Este intervalo térmico revela as complexas
transformagdes fisicas e quimicas dos materiais cimenticios, evidenciadas por picos mais

definidos nas curvas de termogravimetria e DTG.
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Figura 25 — a) TG e b) DTG das amostras.

a)
g
3
g 85 —CPI
——LC3-50-0
——LC3-50-25
80 —— LC3-50-50
——LC3-50-75
—— LC3-50-100
75
T T T T T T T T T T
150 300 450 600 750 900
Temperatura (°C)
b) 0,05
0,00
£ -0,05-
£
&
© « i
E -0,10 /I C-S-He ___cp) Po};t(lj%dlta i
Etringita LC3-50-0 l
] ——LC3-50-25
-0,15 1 / ——LC3-50-50 Carbonato
—LC3-50-75 de calcio
-LC3-50-100
-0,20 T T T T T T T T T T
150 300 450 600 750 900

Temperatura (°C)

Fonte: Autor (2024).

Pesquisas anteriores como em Ouyang et al. (2023) e Sabeur & Vincent (2019)
identificaram trés estagios principais de perda de massa na pasta de cimento com o aumento da
temperatura. No presente estudo, assim como em Alarcon-Ruiz et al. (2005) a inicial perda de
massa, ocorreu entre 100 e 200 °C, decorrente das reacdes de desidratacdo de varios hidratos
(CSH, carboaluminatos, etringita, entre outros). A desidratacio do CSH ¢ o principal
contribuinte para essa eliminacao de agua, justificando a inclusdo dos distintos hidratos sob a
denominacdo CSH. A segunda consideravel redu¢do de massa, identificada a 450-500 °C, esta

associada a desidroxilagdo da portlandita, um adicional produto resultante da hidratagdo. A
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terceira diminui¢do de massa ocorre a 750 °C e representa a descarbonatacdo do carbonato de
calcio (CaCOs3) originado tanto do clinquer quanto do filer.

O CPI exibiu picos caracteristicos relacionados ao carbonato de calcio, semelhantes aos
observados nos sistemas LC3, bem como nos estudos mencionados. Além desses, foram
identificados picos iniciais correspondentes a fases de C-S-H/etringita. Essas caracteristicas
espectrais indicam uma composi¢do que se alinha com as observagdes em sistemas LC? e
estudos previamente referenciados. Essa similaridade sugere a presenga de processos reativos
e produtos de hidratagdo semelhantes, contribuindo para uma compreensao do comportamento

do CPI em comparagdo com os demais sistemas.

4.3.4 Tomografia 3D Computacional

Para analisar os CPs aos 28 dias através da Tomografia Computacional 3D de Raio-X,
selecionou-se um volume de interesse de 10x10x15 mm do centro de cada amostra. A
subsequente reconstrugdo e processamento de imagens, conduzidos no software ImageJ, sao
ilustrados na Figura 26, onde areas mais escuras simbolizam a presenca de poros, refletindo
uma menor densidade. Em contrapartida, regides mais claras indicam uma maior densidade de
particulas. A homogeneidade observada aos 28 dias, mesmo com as complicacdes para alcangar
um CPI de laboratorio com granulometria 6tima, sugere que ocorreram reagoes de hidratagao

suficientes, favorecendo a uniformidade do sistema.

Figura 26 — Tomografia computadorizada de Raios- X aos 28 dias.

(a) CPI (b) LC>-50-0 (c) LC*-50-50 (d) LC*-50-100

Fonte: Autor (2024).

Ao examinar as amostras (b) LC3-50-0 (sem diatomita), (c¢) LC3-50-50 (50% de
substitui¢do da argila calcinada), e (d) LC3*-50-100 (100% de substitui¢ao da argila calcinada)
através da Tomografia Computacional 3D de Raio-X, notou-se um incremento na quantidade

de poros com o aumento da substitui¢ao da argila calcinada.
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Este fendmeno pode ter reflexos na resisténcia das amostras. Essas variagdes podem
estar vinculadas ao processo de moldagem dos corpos-de-prova, dadas as suas dimensdes
reduzidas e os desafios enfrentados na sedimentacdo da pasta, atribuidos ao rapido

engrossamento das pastas.
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CONSIDERACOES FINAIS

A presente dissertagdo representou um avango significativo no entendimento da

aplicagdo de diatomita bruta em cimentos LC?, abrindo novas perspectivas para o uso de

materiais naturais em solucdes de construcao sustentaveis. Através de uma abordagem

meticulosa, que englobou desde a caracterizacdo dos materiais até a analise dos cimentos

produzidos, sendo possivel concluir que:

a)

b)

d)

A utilizagdo da diatomita in natura, proveniente de Currais Novos — RN, sem nenhum
tratamento adicional destacou a importancia de explorar materiais disponiveis e
acessiveis, abrindo caminho para praticas mais sustentaveis na indastria cimenteira. Este
aspecto ressalta a possibilidade de reduzir a dependéncia de processos industriais
intensivos e promover a utilizagdo de recursos locais;

Foi observado que a substituicdo de metacaulim por diatomita bruta nas misturas LC?
influenciou a demanda por dgua, destacando a complexidade da formulagdo de misturas
cimenticias com a pozolana natural. Foi notado também que o sistema com diatomita
aumenta a viscosidade do meio, o que impede uma boa trabalhabilidade, necessitando
da utilizacao de superplastificante;

Por outro lado, a pesquisa também evidenciou desafios associados ao uso da diatomita.
A composi¢do granulométrica da diatomita, a presen¢a de matéria organica e sua
influéncia nas propriedades mecénicas das misturas de cimento foram aspectos criticos
observados. O estudo apontou que a diatomita apresentou uma resisténcia compressiva
consistentemente mais baixa em todos os estagios comparativamente ao LC3-50-0, que
¢ composto apenas por metacaulim, indicando a influéncia da matéria organica presente
na diatomita e seu impacto nas propriedades mecanicas. Esses resultados sinalizam a
necessidade de uma compreensao mais profunda das interacdes entre os componentes
das misturas de cimento e a importancia de continuar explorando e otimizando o uso de
materiais alternativos;

As caracteristicas quimicas e mineralogicas do CPI utilizado no LC? possui algumas
particularidades observadas, como o alto teor de SOs3, que ndo atendeu as normas
preconizadas. Esse comportamento pode ser atribuido as condi¢des de producdo em
laboratorio, que carece da infraestrutura e controle de qualidade da industria. Além
disso, as caracteristicas fisicas diferiram das matérias-primas usadas em pesquisas
internacionais sobre o LC3, mas podem ser ajustadas. A manutencao da proximidade

das granulometrias, especialmente do CPI com as adi¢des minerais, € a moagem com
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critérios como o didmetro médio a ser alcangado sdo consideradas importantes. A
moagem, um fator crucial para a reatividade do sistema, impacta diretamente nas
propriedades do cimento, tanto no estado fresco quanto endurecido;

Este estudo também revelou que o comportamento da diatomita em cimentos LC? ¢
complexo, ndo se limitando apenas ao seu potencial quimico e mineraldgico. Fatores
como a superficie especifica, a estrutura de poros e o tamanho das particulas influenciam
diretamente a sua atividade pozolanica. Portanto, a escolha da diatomita como
substituinte ao metacaulim em cimentos LC? requer uma avaliagdo cuidadosa de suas
propriedades fisicas, além da consideragdo de tratamentos como a calcinagdo, que

podem alterar significativamente sua estrutura e interferir na sua eficacia como material

pozolanico;.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estas sugestdes visam ampliar o conhecimento sobre a aplicagdo da diatomita em
cimentos LC?, explorando tanto os aspectos técnicos quanto praticos. A realizacdo destes
estudos futuros tem o potencial de impactar significativamente a industria da construgao civil,
promovendo o desenvolvimento de materiais de construg¢ao sustentaveis e eficientes:

a) Investigacdo mais aprofundada sobre os parametros de calcinagdo da diatomita,
visando otimizar suas propriedades e eficacia como aditivo no LC3.;

b) Avaliagcdo do impacto ambiental e da sustentabilidade na producdo do LC?* com
diatomita, com énfase na Andlise de Ciclo de Vida (ACV) e na redugdo da pegada
de carbono;

c¢) Verificar de forma mais aprofundada os mecanismos que regem a hidratacao do
LC3, bem como, a formacao de hidratos e a microestrutura de 3 aos 91 dias;

d) Realizar estudos detalhados sobre o impacto da diatomita na cinética de hidratagao
e na formagao de produtos hidratados em cimentos LC?. Isso poderia incluir analises
microestruturais usando técnicas avangadas como microscopia eletronica de
varredura (MEV) e difragdo de raios-X;

e) Investigar métodos que garantam uma curva granulométrica ideal das matérias-

primas, potencializando a reatividade do sistema.
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