PONTIFI/CIA UNIVERSIDADE CATéLlCA
DO RIO DE JANEIRO

Rose Carvalho Rocha Elias

Analise microestrutural de amostras reconstituidas de
rejeito de minério de ferro por meio de diferentes técnicas

Dissertacao de Mestrado

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pés-
graduacdao em Engenharia Civil da PUC-Rio como
requisito parcial para obtencdo do grau de Mestre em
Engenharia Civil.

Orientadora: Prof2. Marina Bellaver Corte
Coorientador: Prof. Tacio Mauro Pereira de Campos
Coorientadora: Elaine Cristina Gomes Barreto

Rio de Janeiro,
abril de 2024



PONTIFI/C!A UNIVERSIDADE CAT(’)LICA
DO RIO DE JANEIRO QOd

Rose Carvalho Rocha Elias

Analise microestrutural de amostras reconstituidas de
rejeito de minério de ferro por meio de diferentes técnicas

Dissertacdo apresentada como requisito parcial para
obtencdo do grau de Mestre pelo Programa de Pés-
graduagédo em Engenharia Civil da PUC-Rio. Aprovada
pela Comissao Examinadora abaixo.

Profé. Marina Bellaver Corte
Orientadora
PUC-Rio

Elaine Cristina Gomes Barreto
Coorientadora
Consultoria independente

Prof2. Carmen Dias Castro
PUC-MG

Prof2. Amanda Dalla Rosa Johann
UTFPR

Rio de Janeiro, 18 de abril de 2024



Todos os direitos reservados. E proibida a reproducio
total ou parcial do trabalho sem autorizagdo da
universidade, da autora e do orientador.

Rose Carvalho Rocha Elias

Graduou-se em  Engenharia Civil pela UFSJ
(Universidade Federal de Sdo Jodao de Rei) em 2018.
Especializou-se em Engenharia de Barragens pela PUC-
Minas em 2020. Ingressou no Mestrado em Engenharia
Civil com énfase em Geotecnia na PUC-Rio em 2021.

Ficha Catalografica

Elias, Rose Carvalho Rocha

Analise microestrutural de amostras reconstituidas de rejeito de
minério de ferro por meio de diferentes técnicas / Rose Carvalho
Rocha Elias; orientadora: Marina Bellaver Corte; coorientador:
Tacio Mauro Pereira de Campos; coorientadora: Elaine Cristina
Gomes Barreto — 2024.

152f.:il. color.; 30 cm

Dissertacdo (mestrado) — Pontificia Universidade Catdlica do
Rio de Janeiro, Departamento de Engenharia Civil e Ambiental,
2024.

Inclui bibliografia

1. Engenharia Civil e Ambiental - Teses. 2. Rejeito de minério
de ferro filtrado. 3. Analise microestrutural. 4. Reconstituicdo de
amostras. |. Corte, Marina Bellaver. Il. De Campos, Tacio Mauro
Pereira. Ill. Elaine Cristina Gomes Barreto. V. Pontificia
Universidade Catdlica do Rio de Janeiro. Departamento de
Engenharia Civil e Ambiental. V. Titulo.

CDD: 624



Agradecimentos

Agradeco primeiramente a Deus pela minha vida, minha saide e pela protecao
nessa caminhada.

Aos meus pais José de Assis e Rosa Marina pelo incentivo em seguir meus estudos
e por todo o sacrificio feito em prol do meu crescimento e do meu irmao Leonardo.

A PUC-Rio, pelos auxilios concedidos, sem os quais este trabalho ndo poderia ter
sido realizado.

Agradeco a minha orientadora Marina pelo grande apoio, palavras de incentivo e
conhecimento transmitido.

Agradeco aos meus coorientadores Tdcio e Elaine por todos os ensinamentos,
constante orientacdo e apoio para realizacdo deste trabalho.

Agradeco 2 Geomecénica S/A, em especial Angele, Brunner e Eduardo pelo apoio
técnico e disponibiliza¢do dos aparatos para a realizacao dos ensaios.

Agradeco ao Edson, Amauri, Josué e Carlos do laboratério LGMA pelo apoio ao
longo da pesquisa.

Agradeco ao Rodrigo e Alvaro do departamento de Quimica da PUC-Rio pela
disponibilizacdo de insumos para a realiza¢do da pesquisa.

Agradeco a Maria Isabel do laboratério de fluorescéncia de Raio-X, Sonia
Letichevsky e as meninas do laboratério de difracdo de raios X do departamento de
quimica da PUC-Rio pelo apoio na realizacdo dos ensaios de andlise quimica e
mineralégica.

Agradeco a Maria Isabel Ramos do departamento de Engenharia de Materiais da
PUC-Rio pelo apoio na realizagdo do ensaio de Microscopia EletrOnica de
Varredura.

Agradeco ao Jhonatan Arismendi do Laboratério de Caracterizagdo Tecnoldgica da
USP por toda a paciéncia e conhecimento transmitido para a realizacdo do ensaio
de Microtomografia computadorizada de raios X 3D.

Agradeco a Pimenta de Avila pelo incentivo académico na realizacdo deste curso.

Agradeco ao Lucas Vale da HidroBR pelo apoio na disponibiliza¢cdo do computador
para processamento das imagens tomograficas.

Aos professores que participaram da Comissdo examinadora.



Aos meus amigos e colegas, agradeco os momentos de animo e encorajamento para
seguir em frente, em especial Natélia Bottecchia pelo acolhimento e aos demais
amigos do mestrado pela troca de conhecimento e bons momentos.

Agradeco a todos aqueles que contribuiram de alguma forma para a elaboracdo
deste trabalho.

O presente trabalho foi realizado com apoio da Coordenacdo de Aperfeicoamento
de Pessoal de Nivel Superior — Brasil (CAPES) — Cédigo de financiamento 001.



Resumo

Elias, Rose Carvalho Rocha; Corte, Marina Bellaver; De Campos, Técio
Mauro Pereira; Barreto, Elaine Cristina Gomes. Analise microestrutural de
amostras reconstituidas de rejeito de minério de ferro por meio de
diferentes técnicas. Rio de Janeiro, 2024. 152p. Dissertagdo de Mestrado —
Departamento de Engenharia Civil e Ambiental, Pontificia Universidade
Catolica do Rio de Janeiro.

Frequentemente enfrenta-se grandes desafios na recuperacdo de amostras
intactas de rejeitos com matrizes mais arenosas para a realizacdo de ensaios
laboratoriais. Essas dificuldades muitas vezes limitam a caracterizacdo desses
materiais ao uso de amostras reconstituidas, cuja capacidade de reproduzir o
comportamento in-situ dos rejeitos estd inerentemente ligada a capacidade do
método de preparagdo da amostra de reproduzir a matriz do material. Vérios estudos
demostraram que o comportamento de rejeitos arenosos sob pequenas e grandes
deformacdes sdo afetados pelos métodos empregados para preparagdo das amostras
e o presente estudo busca entender de que forma a microestrutura pode interferir
em tais variagdes. Buscando aprofundar nesta temdtica, a pesquisa objetivou
realizar ensaios de caracterizagdo fisica, quimica, mineraldgica e microestrutural de
uma amostra de rejeito de minério de ferro filtrado, predominantemente arenoso,
testando trés técnicas de reconstituicdo de amostra: Compactacdo com soquete
(Moist tamping, MT), Pluviacdo umida (Water pluviation, WP) e Deposicdo de
lama (Slurry deposition, SD), avaliando a alteracdo na resposta da microestrutura
do material frente as diferentes técnicas de moldagem. Foram realizados ensaios de
andlise de microtomografia computadorizada de raios X do material preparado com
distintos indices de vazios, sendo: 0,70, 0,75 e 0,80. Ao final de cada preparagao,
as amostras foram submetidas ao congelamento instantineo com o uso de
nitrogénio liquido. De posse dos resultados, observou-se variagdes significativas
entre os métodos de preparacdo de amostras do estudo, no que tange a disposi¢ao
das particulas no meio, espagos vazios (porosidade) e influéncia da saturacdo do
corpo de prova. Os resultados obtidos dos ensaios de microtomografia

computadorizada indicaram arranjo desorientado e macroporoso entre as técnicas



de reconstitui¢do de amostras, observando-se similaridade microestrutural entre as
técnicas MT e WP, tanto por constatagdo visual quanto por avaliacdo dos atributos
microestruturais. A técnica de MT tende a formar grumos durante o processo de
compactagdo com soquete, formando uma estrutura tida como favo de mel, podendo
simular bem o empilhamento de rejeitos compactados. J4 a técnica WP, devido ao
seu processo de sedimentacdo natural, também tende a formar espacos vazios
devido ao arranjo das particulas, sendo mais susceptivel a sofrer segregacao. Apesar
disso, a técnica WP também pode ser aplicdvel para depdsitos hidraulicos devido
ao processo de sedimentacdo natural sem esfor¢o de compactacao. Ja a técnica SD
produz uma matriz de rejeito especifica, influenciada pelo processo de
homogeneizagdo. Essa uniformidade das amostras observada na técnica SD pode
representar bem depdsitos hidrdulicos, a depender das condi¢des de lancamento de
rejeito. Ademais, a pesquisa buscou avaliar a microestrutura de um rejeito de
minério de ferro através da matriz gerada por cada técnica de reconstituicdo de
amostras, identificando os aspectos que podem influenciar no arranjo e distribui¢do
dos graos no meio e macroporosidade. O congelamento instantaneo pode preservar
as caracteristicas das amostras, porém cada técnica possui suas limitacdes e
individualidades as quais foram abordadas neste trabalho, e devem ser utilizadas
com cautela para definicdo da técnica a ser adotada em funcdo da condicdo do

rejeito in-situ para fins de comparagao.

Palavras-chave
Rejeito de minério de ferro filtrado; Andlise microestrutural; Reconstituicao
de amostras.



Abstract

Elias, Rose Carvalho Rocha; Corte, Marina Bellaver (Advisor); De Campos,
Tacio Mauro Pereira; Barreto, Elaine Cristina Gomes. Microstructural
analysis of iron ore tailings specimens reconstituted through different
techniques. Rio de Janeiro, 2024. 152p. Dissertacdo de mestrado —
Departamento de Engenharia Civil e Ambiental, Pontificia Universidade
Catolica do Rio de Janeiro.

Great challenges are often faced in recovering intact samples from tailings
with sandier matrices for carrying out laboratory tests. These difficulties often limit
the characterization of these materials to the use of reconstituted samples, whose
ability to reproduce the in-situ behavior of the tailings is inherently linked to the
ability of the sample preparation method to reproduce the material matrix. Several
studies have demonstrated that the behavior of sandy tailings under lows and highs
deformations are affected by the methods used to prepare the samples and the
present study seeks to understand how the microstructure can interfere with such
variations. Seeking to delve deeper into this topic, the research aimed to carry out
physical, chemical, mineralogical and microstructural characterization tests of a
sample of filtered iron ore waste, predominantly sandy, testing three sample
reconstitution techniques: Moist tamping (MT), Water pluviation (WP) and Slurry
deposition (SD), evaluating the change in the response of the material's
microstructure to different molding techniques. X-ray computed microtomography
analysis tests were carried out on the prepared material with different void indices,
being: 0.70, 0.75 and 0.80. At the end of each preparation, the samples were
subjected to instant freezing using liquid nitrogen. With the results in hand,
significant variations were observed between the study sample preparation
methods, regarding the arrangement of particles in the medium, empty spaces
(porosity) and the influence of the saturation of the specimen. The results obtained
from microcomputed tomography tests indicated a disoriented and macroporous
arrangement between the sample reconstitution techniques, observing
microstructural similarity between the MT and WP techniques, both by visual

observation and by evaluation of microstructural attributes. The MT technique



tends to form lumps during the socket compaction process, forming a structure
known as a honeycomb, which can well simulate the stacking of compacted waste.
The WP technique, due to its natural sedimentation process, also tends to form voids
due to the arrangement of the particles, being more susceptible to segregation.
Despite this, the WP technique can also be applicable for hydraulic deposits due to
the natural sedimentation process without compaction effort. The SD technique
produces a specific waste matrix, influenced by the homogenization process. This
uniformity of the samples observed in the SD technique may well represent
hydraulic deposits, depending on the waste disposal conditions. Finally, the
research sought to evaluate the microstructure of an iron ore tailings through the
matrix generated by each sample reconstitution technique, identifying aspects that
can influence the arrangement and distribution of grains in the environment and
macroporosity. Instant freezing can preserve the characteristics of the samples;
however each technique has its limitations and individualities, which were
addressed in this work, and must be used with caution to define the technique to be
adopted depending on the condition of the in-situ waste for the purpose of

comparison.

Keywords
Filtered iron tailings; microstrutured analisys; specimen preparation
techniques.
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A persisténcia é o menor caminho do éxito.
Charles Chaplin



1
Introducao

1.1
Contextualizacao e justificativa do estudo

Nas ultimas décadas, estudos relacionados ao comportamento de rejeitos
de mineracdo vém sendo aprimorados, motivados principalmente pela
necessidade de avanco em tecnologias para disposicao e gerenciamento dos
mesmos. Dentre os fatores que impulsionam esse desenvolvimento, a primeira
pode estar relacionada a necessidade de mercado em se extrair minérios de baixo
teor e em maiores profundidades, resultando em uma maior geracao de rejeitos e
estéreis e em uma maior necessidade de uso de agua, se tornando estas as
maiores restricoes ao desenvolvimento da mina em diversos locais (WATSON,
2010). Outro ponto motivador também esté4 relacionado a pressao da sociedade e
dos 6rgaos reguladores por melhorias no processo de disposicao de rejeitos,
devido aos rompimentos de barragens ocorridos nas ultimas décadas, que
culminaram em consequéncias catastréficas para pessoas, meio ambiente e
financeiros.

A investigacao de métodos para a disposi¢ao de rejeitos desaguados vem
surgindo em funcao da crescente preocupacao com a estabilidade em barragens,
que estd intimamente ligada ao confinamento de agua residual (FIGUEIREDO,
2007). Devido a necessidade de se aumentar a capacidade de armazenamento
de uma barragem de rejeito existente, realiza-se a construcdao de alteamentos
seguindo métodos construtivos a montante, jusante ou linha de centro. A técnica
de alteamento a montante tem sido tema de grandes debates apds recentes casos
de rupturas de barragens construidas por esse método, uma vez que novos
alteamentos sdo executados sobre a praia de rejeitos formada pela disposicao,
que serve de fundacéo para a construgdo dos novos diques.

Nesse contexto, a busca por novas solugcbes para disposicao de rejeitos
nao apenas visa melhorar a estabilidade estrutural, mas também almeja promover
um maior aproveitamento da agua residual e ampliar a disponibilidade de area
para a disposi¢cao, conforme destacado por Figueiredo (2007).

O empilhamento a seco de rejeitos filtrados vem se mostrando uma boa
opcao para lidar com questbes de seguranca que envolvem a disposicao
tradicional de rejeitos em barragens. Varios estudos tem sido feitos para entender
melhor o comportamento desse material em diferentes estados de tensées, e o
conhecimento de suas caracteristicas podem contribuir para o estado da arte da
mecanica de rejeitos arenosos.

Amostras indeformadas sao representativas do solo/rejeito disposto em
pilhas ou barragens quanto a matriz e constituicdo mineralégica, além da
conservagao da sua estrutura e condigées de umidade in-situ, porém enfrenta-se
grandes dificuldades em sua preservacdo para materiais ndo coesivos. O
processo de extragdo, preparagdo e transporte pode gerar perturbagdes que
influenciam diretamente nos resultados, tornando-as nao representativas das
condicdes de campo.

Com o avanco de pesquisas relacionadas ao tema, ensaios de laboratério
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para estudo do comportamento de materiais fabricados pelo homem vem sendo
cada vez mais utilizados e um ponto que é amplamente discutido € o processo de
amostragem, que interfere diretamente na interpretagéo dos resultados.

Métodos de reconstituicdo de amostras em solos nao coesivos tem sido
estudado no mundo todo em razdo da necessidade de se reproduzir amostras
representativas das condigbes in loco, com uniformidade e reproducao de
qualidade. Portanto, observa-se que o debate sobre qual a metodologia de
reconstituicio melhor representa a matriz do material depositado e/ou
compactado, bem como a influéncia no comportamento geomecanico, ndo se
encontra fechado.

Frost (2019) realizou um estudo avaliando o comportamento de uma areia
frente ao cisalhamento comparando técnicas de reconstituicdo de amostras e
identificou que a resposta global é fortemente dependente da microestrutura
induzida pelo cisalhamento, que por sua vez foi diretamente influenciada pela
microestrutura inerente dependente do método de preparacédo da amostra.

Freire (2022) em seu estudo com reconstituicdo de amostras de rejeito de
minério de ferro do Quadrilatero Ferrifero, também sugere realizar ensaios de
mineralogia e de caracterizagdo morfolégica das particulas a fim de verificar a
possivel influéncia da microestrutura no comportamento dos materiais em
ensaios.

De maneira geral, as metodologias de reconstituicdo de amostras em
laborat6rio devem buscar reproduzir a estruturacédo, condicbes de saturacao e
densificacao para o qual deseja-se representatividade em campo.

Buscando contribuir com o desenvolvimento de pesquisa utilizando rejeitos
de mineracgao, este trabalho possui como objetivo reconstituir amostras de rejeito
de minério de ferro filtrado através de trés técnicas comumente utilizadas na
literatura e em meio pratico, contribuindo para o estado da arte na analise
microestrutural destes materiais e levando a resultados mais seguros.

1.2
Objetivos

1.2.1
Obijetivo geral

Essa pesquisa busca um melhor entendimento da representacdo da matriz
de amostras de geomateriais nao plasticos por meio de reconstituicao de corpos
de prova em laboratério. Entende-se que os resultados obtidos poderao contribuir
em projetos e pesquisas na geotecnia de mineragao.

1.2.2
Objetivos especificos

Para atingir o objetivo geral da pesquisa, os seguintes objetivos especificos
S80 necessarios:

e Caracterizar o rejeito filtrado de minério de ferro nos aspectos fisico,
quimico e mineraldgico e realizar a reconstituicdo das amostras por
meio das técnicas de compactagdo com soquete, deposicao de lama
e pluviacdo umida, conforme orientagéo da literatura;

e |dentificar as nuances, limitagdes e dificuldades de cada técnica de
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reconstituicdo utilizando rejeito de minério de ferro;

o Realizar andlise microestrutural das amostras reconstituidas
buscando avaliar a matriz das amostras identificando tipos, formas e
tamanhos dos gréos e o seu arranjo estrutural conforme as técnicas
de reconstituicao descritas.

1.3
Organizacao do trabalho

Este trabalho se dividiu em 5 capitulos, onde o primeiro capitulo apresenta
uma breve introducdo sobre o tema, o segundo capitulo traz uma revisao
bibliografica acerca da caracterizagdo do material em estudo e dos métodos de
preparacdo de amostras mais conhecidos e empregados e como estes
influenciam no comportamento do solo em nivel microestrutural.

O capitulo 3 descreve de forma detalhada o programa experimental,
apresentando a caracterizagao especial do material em estudo, em aspecto fisico,
quimico, mineralégico e estrutural e também os métodos de reconstituicdo de
amostras foco do estudo, sendo eles compactacdo com soquete, deposicéo de
lama e pluviagao umida.

O capitulo 4 apresenta e discute os resultados obtidos das andlises fisico-
quimicas, mineralégicas e estruturais do rejeito e uma comparagdo entre os
resultados obtidos por cada um dos métodos supracitados através dos resultados
do ensaio de Microtomografia computadorizada.

Por fim, as conclusdes obtidas e as sugestdes para trabalhos futuros séo
apresentadas no ultimo capitulo.
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2
Fundamentagcao Tedrica

2.1
Caracterizacao de rejeitos de mineracao

O minério de ferro desempenha um papel de extrema importancia tanto na
economia brasileira quanto na global, sendo amplamente empregado para atender
as necessidades da industria siderurgica na producao de ago.

O tratamento do minério inicia-se pelo processo de beneficiamento, que se
da a partir da fragmentagéo do mineral por meio de processos fisicos de britagem
e moagem. Durante essas etapas utiliza-se grande volume de agua para
resfriamento do calor gerado pela quebra dos blocos, produzindo a lama, que
passa por processo fisicos e quimicos visando a separacao do produto final com
caracteristicas econémicas do produto pobre, sem fins econédmicos, chamado de
rejeito (MILONAS, 2006).

A caracterizacdo de minérios é uma etapa essencial para o aproveitamento
de um recurso mineral de forma otimizada, pois ela fornece as caracteristicas
mineralégicas e texturais necessarias para sua utilizagcdo (BEZERRA, 2017).

Segundo Andrade (2018), dentre uma variedade de minerais que possuem
o ferro em sua composicao, poucos sao considerados mineral-minério, ou seja,
minerais que podem ser explorados economicamente. De acordo com IBRAM
(2012) apud Bezerra (2017), os minérios de ferro, predominantemente explorados
no Brasil, sdo a hematita (Fe20s), uns dos principais minerais de ferro, e o itabirito,
cujas formacoes ferriferas sdo compostas de hematita e quartzo (silica). O termo
minério de ferro possui uma ampla gama de significados, sendo utilizado
inicialmente na petrografia e também como sinénimo para formacdes ferriferas em
geral ((MORRIS, 1985) apud (ANDRADE, 2018)).

O entendimento da formacgao geoldgica e do processo de beneficiamento do
mineral é de extrema importancia para entender sua microestrutura, formada por
meio do modo de disposicao do rejeito no ambiente. Luz et al (2010), relatam que,
em funcao do tipo do método de beneficiamento adotado e do tipo de minério, o
rejeito adquire caracteristicas distintas. Este rejeito, que inclui particulas grossas
e finas, pode ser disposto em diques ou barragens ou em sistemas de disposi¢ao
a seco, como pilhas e geobags.

Segundo Lopes (2022), até pouco tempo atras, a caracterizagédo tecnologica
de rejeitos era pouco explorada, sendo estes descartados sem maiores
conhecimentos de suas caracteristicas fisicas, quimicas e mineralégicas. Nos
tltimos anos, o cenario vem mudando, ndo s6 pela maior preocupagdo com
questdes ambientais, como também devido a escassez do minério e a deplecao
de reservas, com a consequente diminuicdo dos teores de minério e 0 aumento
do volume de rejeitos a ser descartado.

O rejeito de mineracao pode assumir caracteristicas mineralégicas, fisico-
quimicas e geotécnicas variaveis, que sao dependentes da origem das jazidas e
do processo de beneficiamento. Esses materiais geralmente apresentam formato
de polpa, com uma fracdo sélida e uma fragdo aquosa. Novas tecnologias vém
sendo desenvolvidas de forma a reduzir o grau de saturagao do rejeito, desde o
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processo de filtragem por meio de filtro tambor, muito utilizado até a década de
1990, até, mais recentemente o uso de filtros prensa, no qual o material apresenta
formato de pasta e pode ser transportado por caminhdes para disposicao a seco.

Na industria da mineracgéo utiliza-se a seguinte classificacao para os rejeitos:
rejeitos grossos ou granulares, maiores do que 50 um; rejeitos finos, com diametro
abaixo de 50 pm e lamas, ou rejeitos ultrafinos, constituidos por particulas
menores do que 10 um (WOLFF, 2009). Do ponto de vista geotécnico, os rejeitos
de minério de ferro sdo em sua maioria considerados granulares, inertes,
apresentando baixa deformabilidade e boas condi¢cées de drenagem e resisténcia
(MILONAS, 2006).

Conforme a natureza do minério e o0 modo como o beneficiamento é
realizado, o rejeito pode assumir o aspecto de material arenoso nao plastico,
granular, ou de material de granulometria fina e alta plasticidade, as lamas
(PINTO, 2013). Segundo Araujo (2006), o tamanho das particulas de rejeito se
encontra tipicamente na faixa de particulas de areias finas e siltes, dependente do
jazimento e do processo de beneficiamento.

De acordo com Santos (2018), a variabilidade das propriedades dos rejeitos
esta relacionada a heterogeneidade geolégica natural dos bens minerais e aos
varios processos que 0s minérios podem ser submetidos, que vao desde um
simples peneiramento até processos de alteragao da fisico-quimica da superficie
das particulas.

Rochas compostas por minerais ricos em silica como o quartzo, produzem
solos de matriz arenosa, enquanto aquelas com significativa porcentagem de
minerais ferro-magnesianos (biotita, olivina, piroxénios) e feldspatos, oferecem
condi¢cdes para o desenvolvimento de solos argilosos (DELCOURT, 2018). Dana
(1976) descreve os dados gerais dos principais 6xidos e oxi-hidréxidos de ferro do
ponto de vista do beneficiamento de minério de ferro no Quadrilatero Ferrifero, e
destacam os seguintes minerais: hematita (Fe2O3), magnetita (FesO.) e goethita
(FeO.OR).

Nos estudos de Telles (2017) utilizando rejeito de minério de ferro da
barragem de Fundado, foram realizadas analises granulométricas por
peneiramento e sedimentacdo, além da determinagdo do peso especifico dos
solidos e determinacao dos indices de vazios minimo e maximo. Como resultado,
o rejeito em estudo constituiu em sua composicao de 69% de areia e 31% de silte,
sendo classificado como uma areia siltosa. A densidade real dos sélidos (Gs) do
rejeito foi determinada igual a 2,795. Por fim, o indice de vazios minimo e maximo
encontrado foi, respectivamente, 0,59 e 0,97.

A pesquisa de Lopes (2022) classificou um rejeito ultrafino de minério de
ferro proveniente da Barragem Maravilhas Il, localizada em lItabirito, Minas Gerais.
As particulas de ferro, por si s6, apresentam massa especifica dos graos em torno
de 5,25 g/cm3, enquanto os graos de quartzo sdo caracterizados por possuirem
uma massa especifica em torno de 2,65 g/cm3. A massa especifica dos graos do
rejeito de minério de ferro encontrada foi de 3,23 g/cm3. Quanto a granulometria,
o rejeito é composto em sua maior parte por uma fracdo que corresponde a areia
(92,7%), seguida por uma fragdo pequena correspondente ao silte (5,8%), e uma
fracao menor correspondente a argila (1,5%).

Na pesquisa de Lopes (2022) também foram realizados ensaios de difragcao
de raios X (DRX), nos quais encontrou-se minerais de quartzo e hematita, e picos
insipientes de caulinita. O autor ainda cita que os resultados sdo similares a outros
realizados em diferentes rejeitos de minério de ferro como o de Santos (2018) e
Carneiro (2020). Quanto aos resultados de MEV, foi possivel observar particulas
de rejeito bastante angulares e com tamanhos de particulas bem variados, que
corroboram com o resultado da analise granulométrica.

Wolff (2009) coletou nove amostras de rejeitos de minério de ferro de sete
minas diferentes com o objetivo de caracteriza-las para possivel
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reaproveitamento. Foram realizados ensaios para caracterizacgao fisica, quimica e
mineraldégica, e o0s resultados apresentaram coeréncia com resultados
encontrados em estudos relacionados, indicando predominéancia de minerais de
ferro e quartzo nas amostras. A DRX do estudo de Wolff (2009) também indicou,
além da presenca dos 6xidos de ferro (hematita, goethita e magnetita), a presenca
de caulinita, quartzo, gibbsita, talco e muscovita.

Em um estudo realizado por Silva (2006) incluindo a caracterizacao fisica,
quimica e mineraldgica de um rejeito de mineragdo advindo de uma mina
localizada na regido do Quadrilatero Ferrifero no municipio de Mariana, Minas
Gerais, a andlise granulométrica encontrou uma quantidade de areia superior a
50% do valor total da amostragem. Também foi realizado o ensaio DRX que
indicou uma pequena presenga de caulinita nas fragbes silte e areia e sua
auséncia na fracao argila. Além de verificar a presenca de hematita e quartzo em
todas as fracoes. Paiva (2015) também encontrou presenca das fases quartzo,
hematita e caulinita nas duas amostras de rejeitos de mineragao de ferro através
de resultados de DRX.

Gomes (2011) realizou analises quimicas por espectrometria de plasma e
andlise mineraldgica por DRX na caracterizagao dos finos estocados na Barragem
| e encontrou teores médios 48,08% de Fe203, 20,58% de SiOz, 3,16% de Al:Os.
Os minerais portadores de ferro identificados foram hematita, martita, magnetita e
goethita e os minerais de ganga foram quartzo, gibbisita e caulinita.

No estudo de Bruschi et al (2023) com rejeito de minério de ferro filtrado,
obteve-se uma composicao de 57% de silica, 36% de ferro, 5% de aluminio e
outros minerais constituintes através do ensaio de FRX. O ensaio de DRX indicou
presenca de quartzo (85%), caulinita (13%) e hematita (3%).

Pereira (2005) apud Milonas (2006) realizou andlises de imagens fornecidas
por MEV de seis diferentes sistemas de contencao de rejeitos do Quadrilatero
Ferrifero de Minas Gerais, confirmando a variabilidade textural das amostras. No
estudo, observou-se que os graos de quartzo possuem tamanhos
consideravelmente maiores que os graos de hematita evidenciando a natureza
mal graduada do rejeito das barragens de Coérrego Doutor. No caso da cava
Germano, o material apresentou melhor graduacao, inclusive com grdaos de
quartzo de dimensdes variaveis.

Com base nos estudos de caracterizacao existentes na literatura, é possivel
observar certa coeréncia quanto a classificacdo e andlise de rejeitos de minério
de ferro considerando diferentes autores. Eles possuem uma classificacao
predominantemente arenosa, ou areno-siltosa, com composicdo quimica
contendo silica, ferro (e seus derivados) e algumas composicdes de caulinita, que
sdo diretamente dependentes da jazida de origem e do processo de
beneficiamento. Os graos também tendem a ser de formatos mais angulares e de
tamanhos variaveis devido ao préprio processo de beneficiamento.

De forma geral, os rejeitos possuem caracteristicas inerentes herdadas das
ocorréncias minerais e processos de beneficiamento dos quais eles derivam e
também dos métodos de disposicdo, embasando a necessidade de se aprofundar
no estudo de seu comportamento (CORREA, 2018).

A Tabela 2.1 a seguir apresenta um breve resumo das caracteristicas gerais
tipicas de rejeito de minério de ferro, considerando os estudos citados acima.
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Tabela 2.1 - Resumo das caracteristicas gerais do rejeito de minério de ferro.

Caracterizacao fisica

Caracterizacao quimica

Caracterizacao
mineraldgica

-Rejeito arenoso ou areno-
siltoso;
-N&o liquido e néo plastico;

-Analises quimicas indicam

-Formato dos graos mais
angulares e com tamanhos

predominéncia de ferro,
silica e aluminio;
-DRX indicam fragbes de
quartzo, caulinita e
hematita em geral.

variaveis;
-Particulas opacas
provenientes da silica com
pequenas fracdes
cristalinas e densas de
ferro e aluminio.

- indice de vazios minimo
e maximo variando de 0,59
e 0,97;

- Massa especifica dos
graos variavel, com
valores médios de 3,0
g/cms.

2.2
Reconstituicao de amostras

No presente ftrabalho serdao descritos os principais métodos de
reconstituicdo, quais sejam, compactagcdo com soquete (Moist tamping — MT),
pluviagdo Umida (Water pluviation — WP) e deposigdo de lama (Slurry deposition
— SD). E importante destacar que, a priori, a escolha da metodologia de
reconstituicdo de corpos de prova deve levar em consideracao as condi¢des de
disposicdo e compactacdo, o processo de formacdo do material, bem como a
tipologia de material para o qual se deseja obter amostras.

Ensaios laboratoriais controlados sdo de extrema importdncia para a
obtencdo de conhecimento das propriedades do elemento de solo/rejeito e seu
comportamento. Técnicas satisfatérias para a obtencdo de amostras
indeformadas de argila para testes de laboratério tém sido desenvolvidas ao longo
dos anos, porém a obtengédo de amostras indeformadas de solos n&o coesivos, e
facilmente desagregaveis, ainda é uma tarefa desafiadora. Como resultado, os
testes de laboratério desses solos sao feitos quase exclusivamente em amostras
reconstituidas (CARRARO e PREZZI, 2008).

Técnicas de reconstituicdo de amostras para solos nao coesivos tem sido
amplamente empregadas na conducao de ensaios laboratoriais, uma vez que a
obtencdo in-situ dessas amostras apresenta desafios significativos. Essa
abordagem se torna necessaria devido a complexidade envolvida na replicagéo
de amostras de solo e/ou rejeito, visando assegurar a homogeneidade e
representatividade das condicdes do material. Para alcancar tal propésito, a
aplicacdo da técnica demanda a observancia de requisitos especificos que
garantam a fidelidade na reproducéo das caracteristicas essenciais das amostras.

Segundo Corréa (2018), as técnicas mais populares de reconstituicao
utilizadas para areias contendo finos sdo: compactacdo com soquete (MT),
pluviacdo no ar e em agua (AP/WP), e suas variantes, tais como técnicas de
deposicdo de polpa (SD). Todas essas técnicas sado aplicaveis para areias
contendo finos e materiais fabricados pelo homem com granulometria similar
(CARRARO e PREZZI, 2007).

Todos esses métodos atuais foram desenvolvidos com o objetivo de simular
a estrutura de particulas em um elemento de solo e as condi¢des de saturacao
encontradas em massas de solo naturalmente depositadas ou construidas pelo
homem (KHALILI, 2008). Essas técnicas geram um arranjo de particulas proprio,
que tende a ser muito diferente do solo in-situ (CORREA, 2018).

As primeiras publica¢des disponibilizadas na literatura a respeito do tema
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sdo sobre a execugao de ensaios triaxiais com corpos de prova de solos sem
coesao preparados pelo método de Pluviacdo Umida (WP) e Pluviagdo a seco
(AP). Esse trabalho foi publicado por Bishop e Henkel (1962).

Os pioneiros a estudarem o efeito da preparacéo de amostras arenosas no
comportamento tensao-deformacéao foram os pesquisadores Ladd e Mulilis (1977).
Ao analisarem essa questao, eles identificaram que o método de preparacao das
amostras exerce influéncia significativa na resisténcia ciclica das areias, tendo,
por conseguinte, implicagbes diretas nas caracteristicas de liquefacdo desses
materiais. Essa constatacao foi posteriormente corroborada por Nemat-Nasser e
Takahashi (1984), que, em seus estudos, também investigaram o efeito da
anisotropia inerente a técnica de compactacao.

Atualmente, a técnica de preparo de amostra por compactacdo com
soquete, Moist tamping (MT), apresentada no livro de Ladd (1978) é a mais
difundida e convencionalmente utilizada no meio académico e comercial para
reproduzir amostras de solo ou rejeito ndo coesivo. Porém, existem algumas
restricdes quanto ao uso do método, que pode nao reproduzir bem a estrutura de
materiais depositados hidraulicamente.

Della et al (2010) realizaram um estudo para entender o comportamento
de cisalhamento ndo drenado da areia fofa coletada em local préximo ao epicentro
do Terremoto de Chlef (Argélia), que ocorreu em 1980. Os corpos de prova foram
preparados pelos métodos de pluviacdo a seco (AP) e deposi¢éo de lama (SD),
com densidade relativa de 29% (estado fofo). No estudo, observou-se que a
técnica de preparacao das amostras possui um efeito sobre o comportamento néo
drenado, sendo que o método de pluviagdo a seco pareceu indicar uma resposta
dilatante ou estavel, enquanto a deposicdo de lama pareceu exibir um
comportamento mais contratil.

De forma geral, o comportamento de amostras de rejeito submetidas a
ensaios de resisténcia entre pequenas e médias deformacdes pode ser altamente
afetado pelos métodos de reconstituicdo das amostras. Acredita-se que isso se
deva ao impacto da matriz na resposta do material ao carregamento.

As técnicas de reconstituicio de amostras devem se atentar quanto a
uniformidade da densidade do solo (indice de vazios), grau de saturacéo e
estrutura do solo. Este ultimo, é diretamente ligado a técnica de reconstituicao de
amostras, uma vez que cada método produz seu proprio arranjo de particulas e
consequente comportamento mecanico, podendo resultar em grande variabilidade
dos resultados obtidos.

Ademais, outro ponto que merece atencdo é a proporcao de finos em
materiais arenosos, que podem promover segregacao de particulas e impactam
diretamente na estrutura do solo e em seu comportamento tensdo-deformacao.
Carraro e Prezzi (2007) observaram que no caso das areias que contém finos, o
efeito € ainda mais pronunciado quando se avalia questdes adicionais como
segregacao de particulas, homogeneidade de amostra e adequacao da estrutura
das particulas dos corpos de prova reconstituidos.

A escolha do método de reconstituicdo depende da experiéncia com o
material, familiaridade com a metodologia de amostragem e desenvolvimento do
método na localidade. Independentemente da metodologia, a reconstituicdo em
laboratério deve ser facilmente replicavel, garantindo a homogeneidade das
amostras para obter corpos de prova idénticos quando necessario (FREIRE,
2022).

Os métodos de reconstituicao comumente empregam controle de densidade
e uniformidade nos corpos de prova. No entanto, a reprodutibilidade do arranjo
estrutural/geométrico in-situ € um desafio significativo ao moldar amostras em
laborat6rio. Em resumo, cada metodologia de reconstituicdo pode gerar uma
estrutura de graos especifica, conhecida como matriz, que pode diferir do arranjo
in-situ e influenciar o comportamento mecanico.
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A seguir serdo apresentados mais detalhes acerca das técnicas de
reconstituicdo de amostras adotadas neste trabalho.

2.2.1
Método de compactacao com soquete - Moist tamping (MT)

O método de compactagdo umida ou compactacdo com soquete foi
formalizado por Ladd (1978), motivado pela necessidade de estudos sobre o
comportamento de liquefacdo das areias, uma vez que o mesmo fosse capaz de
ser preparado suficientemente fofo, conforme também apresentado no trabalho de
Castro (1969), para exibir liquefagédo estatica e permitir a medi¢cdo bem sucedida
da Critical State Line — Linha do estado critico (CSL) (BEEN, JEFFERIES e
HACHEY, 1992).

Segundo os estudos de Reid et al (2022), isso entéo levou a muito debate
quanto aos méritos da técnica, com aplicacao em areias realizadas pioneiramente
por Vaid e Pillai (1992) e posteriormente Vaid e Sivathayalan (2000), juntamente
com a promocao de métodos alternativos, como a pluviagao em agua ou pluviacao
umida (WP) e deposicao de lama (SD) nos trabalhos de Kuerbis e Vaid (1998) e
Vaid, Sivathayalan e Stedman (1999).

Atualmente, os testes triaxiais laboratoriais de rotina de areia siltosa e
rejeitos arenosos € dominada pela técnica MT. As razbes em grande parte vém
sendo justificadas pelo precedente histérico com as recomendacdes de trabalhos
seminais anteriores (por exemplo, Jefferies e Been,2015), pela facilidade com que
amostras soltas podem ser preparadas, auxiliando na identificagédo do CSL e pelo
comportamento fragil de depdsitos de rejeitos fofos.

A técnica consiste basicamente na compactacdo de amostras aplicando
uma carga estatica em camadas sucessivas, utilizando um instrumento portatil. As
massas predeterminadas de areia seca e agua para cada camada sao primeiro
colocadas em recipientes cobertos antes de ser misturado, minimizando a
evaporagao da agua durante a compactacao. Apos, a areia é transferida para o
molde, com uma distribuicdo tao uniforme quanto possivel ao longo da altura.

Nesta técnica, o solo com umidade controlada é disposto em camadas em
um molde, no qual cada camada é compactada com um soquete, conforme
apresentado na Figura 2.1. A compactagéo ¢é realizada de forma controlada, de
maneira a se manter a massa especifica seca, com energia e espessura da
camada pré-definida. Entre as camadas, realiza-se pequenas ranhuras para maior
aderéncia e homogeneidade do corpo de prova.

areia com 15% de desp‘ej?tno molde :g;;g:gt:r

umidade X densidade
areia _ . - agua 1 desejada
seca P e

"B’
Kﬁmj ——~__~| Primeira
camada

Figura 2.1 - Método Moist tamping. Fonte: Adaptado de SZE e YANG (2014) apud Corréa
(2018).

Segundo Corréa (2018), inicialmente realiza-se uma mistura de material
arenoso e agua com até 15% de teor de umidade, despeja-se no molde e realiza-
se a compactacao em camadas atingindo a densidade desejada. O processo é
repetido até se preencher todo o molde da célula triaxial. O teor de umidade inicial
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varia de 5% para areias até 20% para solos mais finos (FREIRE, 2022).

Segundo Bruschi (2023), as caracteristicas do rejeito filtrado, como
gradacao e teor de umidade, podem variar em uma faixa especifica devido a
variagcoes inerentes relacionadas a planta de filtragem e a natureza dos rejeitos.
Como resultado, o teor de umidade dos rejeitos filtrados é um fator crucial que
afeta o processo de compactacao e a estrutura de materiais compactados. Essa
€ uma grande vantagem da técnica, que permite adicionar o volume necessario
de agua na amostra seca, de forma a se atingir o teor de umidade pretendido,
buscando se aproximar da umidade de campo O6tima utilizada para a
compactagao. Assim, é possivel simular a estrutura laminada de particulas do solo
em aterros compactados de construgcao.

Este método é frequentemente empregado na reconstituicdo de amostras
de areia, possibilitando a moldagem de corpos de prova com diferentes valores
de indice de vazios, dependendo da energia de compactagédo utilizada. Essa
abordagem viabiliza a atuacado das forcas capilares entre os graos do solo,
conforme destacado por Vaid, Sivathayalan e Stedman (1999). No entanto, vale
ressaltar que os autores também mencionam a possibilidade de n&o uniformidade
na densidade das amostras quando utilizado o método.

Segundo Ladd (1978), durante a compactagdo, as camadas superiores
podem ficar subcompactas em comparagcado com as camadas inferiores, devido a
transferéncia de energia para as camadas inferiores durante a compactagéao das
camadas que vem acima. Ele prop6s um procedimento conhecido como
“subcompactagao”, que incorpora um processo de compactacao de areia Umida e
granulada em camadas. Cada camada é compactada para uma porcentagem
selecionada da densidade seca requerida e esse percentual aumenta de baixo
para cima na altura do corpo de prova.

O diferencial nesse procedimento é que ele permite que cada camada fique
ao final com o mesmo esforco de compactacdo, buscando melhorar a
uniformidade dos corpos de prova, minimizando a segregacao de particulas e
podendo ser utilizado para uma ampla gama de massas especificas secas e totais
(MULILIS, TOWNSEND e HORZ, 1978). Esta técnica de subcompactagcao
proposta por Ladd foi utilizada no trabalho de Corréa (2018), que consiste em se
compactar cada camada com uma densidade menor do que aquela desejada
através de um valor predeterminado que é definida como porcentagem de
subcompactacao.

De forma geral, corpos de prova de areia, preparados por meio do método
de compactacdo com soquete, apresentam indices de vazios substancialmente
superiores em comparacdo com aquelas alcancadas em estados seco ou
saturado. Essa caracteristica resulta das forgas de tensédo da agua entre os graos,
conforme observado por Kuerbis e Vaid (1988). Como consequéncia dessa
estrutura, os corpos de prova estao particularmente suscetiveis a liquefagéao
devido a sua configuragdo em forma de favo de mel. Isso se deve as forcas
capilares entre os graos umidos, que podem sofrer consideraveis deformacoes
durante o processo de saturagédo, devido ao abatimento do corpo de prova,
resultante da remocgao das forcas de tensdo da agua entre os graos, conforme
explicado por Casagrande (1975).

222
Método de deposicao de lama - Slurry Deposition (SD)

O primeiro método de reconstituicdo de amostras voltado para rejeitos de
mineracao lancados foi apresentado por Donaldson (1965), que despejou uma
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pasta espessa em um molde dividido revestido por uma membrana, que em
seguida adensou o corpo de prova, depois removeu 0s suportes e prosseguiu com
0 ensaio de resisténcia ao cisalhamento assim que a amostra conseguiu manter
seu formato (REID, FANNI e FOURIE, 2022).

A técnica pode ser considerada como uma variagao da pluviacao Uumida e
foi estudada para areia limpa e siltosa inicialmente por Ishihara, Sodekawa e
Tanaka (1978), porém seus corpos de prova ndo foram muito homogéneos para
teor de finos entre 30% e 80%.

O método de deposicao de lama (SD) conhecido atualmente, onde o solo é
imerso em agua, agitado e deixado assentar em um molde, foi proposto pela
primeira vez por Kuerbis e Vaid (1988) mas foi continuamente modificado ao longo
dos anos. A intencdo do método proposto pelos autores supracitados seria
superar o problema da segregacdo de particulas em areias siltosas ou mal
graduadas e tentar reproduzir o arranjo estrutural das particulas de depdsitos
fluviais naturais ou de aterro hidraulico. Posteriormente, Carraro e Prezzi (2007)
conseguiram desenvolver um método que produziu corpos de prova homogéneos
de areias bem graduadas e areias siltosas.

Khalili e Wejewickreme (2008) também estudaram uma modificagdo do
método para uso quando se tem particulas maiores que 1mm na amostra, onde
uma mistura de finos e particulas maiores é depositada com uma colher em um
molde triaxial contendo um meio pastoso.

Essa técnica de reconstituicdo de amostras estd em desenvolvimento ha
décadas e vem sofrendo grandes modificacées. De forma geral, a técnica SD
permite certa flexibilidade em relacdo a faixa de indices de vazios inicial
alcancada, caracteristica essa relacionada ao teor de sélidos da lama presente e
ao tipo de material (ABREU, 2016). Além disso, ela se mostra superior a técnica
de WP convencional por lidar melhor com materiais que contém finos, como
costuma ocorrer com rejeitos de mineragao.

Estudos mais recentes desenvolvidos por Dominguez-Quintans (2019),
propuseram uma modificagdo adicional do método SD implementado por Carraro
e Prezzi (2007), que substituiu um tubo de mistura por um colar de extenséao e
uma bandeja de coleta colocados diretamente no topo do molde triaxial, para que
0 solo possa ser agitado e depositado diretamente no molde. Os autores testaram
0 novo aparato com dois materiais, uma areia média-fina e uma areia siltosa (teor
de finos = 10%) e foram capazes de obter amostras uniformes sem segregacao.

Corréa (2018) cita que os corpos de prova obtidos segundo essa técnica se
mostraram excepcionalmente homogéneos em relacdo ao indice de vazios e
granulometria, independentemente da graduacao e do teor de finos. Assim, esse
método provou ser eficaz na preparacao de misturas de silte/areia homogéneas,
uniformes e replicaveis sem segregacao.

Nota-se que o termo SD é amplamente utilizado na literatura para
representar basicamente duas formas de preparagdo de amostras em lama. A
primeira utilizada para areias com uma pequena quantidade de finos (geralmente
menos de cerca de 15%), que sdo preparadas separadamente e geralmente
misturadas a medida que sao depositadas diretamente em um tubo de mistura (
(KUERBIS e VAID, 1988) apud (CARRARO e PREZZI, 2008)), e a segunda para
preparar materiais com maior teor de silte diretamente de uma pasta espessa e
homogénea ( (BRADSHAW e BAXTER, 2007); (DONAHUE, BRAY e RIEMER,
2008); (CHANG, HEYMANN e CLAYTON, 2011)).

Os estudos realizados por Carraro e Prezzi (2007) indicaram que, quando
se compara amostras originais e reconstituidas pelo método, ha uma perda
substancial de finos na granulometria das amostras finais em comparagédo com a
granulometria da mistura original para teor de finos acima de 10%. Ademais, teor
de finos variaveis foram observados em amostras preparadas com a mesma
mistura original, o que levanta questdes sobre a repetibilidade do método.
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No Brasil, foram publicados estudos utilizando SD com teor de finos
superior a 40% (ABREU, 2016), mas estes n&o incluem analises claras de
segregacao e perda de finos. Com base no exposto acima, sugere-se que a
aplicabilidade do método deve ser limitada a teor de finos ndo superior a 10%.

Acredita-se ainda que o método reproduz bem o ambiente de rejeitos
depositados hidraulicamente, embora as comparacdes da estrutura com amostras
indeformadas tenham sido realizadas apenas recentemente (QUINTEROS e
CARRARO, 2023), consideradas para areias bem graduadas com teor de finos
proximo de 5%.

E importante observar que as modificacdes no método estdo sujeitas a
possibilidade de verificagdo de vazamentos no aparato triaxial devido ao processo
de homogeneizacao, assim como também apresentam uma maior propensao a
falhas na montagem final das amostras, pois a pedra porosa pode se mover
durante o processo de mistura.

Alguns autores propuseram modificacées no método, como Murthy (2007),
que fez a reconstituicdo de amostras, pelos métodos de MT e WP, com areias
contendo teor de finos entre 5% e 15%, comparando sua resposta em compressao
triaxial ndo drenada. Os dados apresentados por Murthy (2007) indicam que
trajetérias de tensdes de diferentes amostras SD (preparadas para indices de
vazios semelhantes e com o mesmo teor de finos nominal) s&o relativamente
variaveis. E possivel que isso se deva as diferencas no teor de finos efetivo das
amostras de SD testadas, que nem sempre correspondem consistentemente ao
teor nominal da mistura inicial da amostra.

O procedimento SD sugerido por Carraro e Prezzi (2007) e mais
recentemente por Abreu (2016) para preparacao de corpos de provas €
apresentado na Figura 2.2 e também detalhado a seguir.

e Separar uma quantia de solo seco suficiente para obter o teor de
sOlidos desejado (alvo), e que deve resultar na formacdo de uma
coluna sedimentada adequada para cortar a amostra posteriormente;

e Acrescentar o volume de agua destilada no cilindro cuidadosamente
para evitar formacéao de bolhas de ar;

Prosseguir com a deposicao do material seco dentro do molde;

e Apds, fechar o cilindro e agitar o tubo de acrilico contendo a polpa
virando-o de cabeca para baixo repetidamente e girando-o em torno
de seu eixo continuamente por 5 minutos. Durante esse processo
surgem bolhas de ar, que devem ser removidas interrompendo o
procedimento de agitacao de vez em quando. Quando a mistura se
aparentar homogénea, remover a rolha superior e completar a mistura
com agua de-airada, se necessario;

e Deixar a mistura descansar dentro do tubo por um periodo de tempo
até que os sdlidos na mistura se sedimentem e uma coluna de solo
com altura suficiente seja identificada, com a parte superior bem acima
da altura do molde;

e Retirar a coluna de agua formada acima do material sedimentado
através de succao;

e Colocar o colar no topo do molde, deslizando-o por fora do tubo
cilindrico;

e Puxar verticalmente o tubo lenta e progressivamente, deixando o
material sair do seu interior e se acumular sobre o conjunto molde mais
colarinho;

Arrasar o topo do material, nivelando a altura do colar;

e Em seguida, remover o colar, aguardando alguns instantes para
minimizar a perturbacao do topo da amostra e entao arrasar e nivelar
o topo do molde;



e Apds, remover o molde.
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Figura 2.2 - Deposicao Slurry. Fonte: Adaptado de Carraro e Prezzi (2007).

Corréa (2018) indica em seu trabalho que a eficicia da técnica SD para
produzir corpos de prova sem segregacao depende de dois fatores, sendo um
deles trabalhar com teores de sélidos médios a altos, e o outro uma coluna de
material sedimentado relativamente alta comparada a altura do corpo de prova a
ser formado. Desta forma, independentemente de qualquer diferenca de tamanho
ou densidade que possa haver, a segregacao de particulas é minimizada na parte
baixa da coluna. Este fato foi comprovado experimentalmente por Carraro e Prezzi
(2008), onde os corpos de prova para ensaios triaxiais foram seccionados em
diversas alturas e tiveram densidades e granulometria estudados, observando-se
6tima uniformidade e homogeneidade nos resultados.

2.2.3
Método de pluviaciao umida ou em agua - Water Pluviation (WP)

As primeiras informag6es disponibilizadas na literatura a respeito da técnica
de pluviacao foram publicadas por Bishop e Henkel (1962). O estudo consistia na
execucao de ensaios triaxiais com corpos de prova de solos sem coesao
preparados pelo método de pluviacdo umida (WP) e pluviacdo a seco (AP). Na
técnica, foi utilizado um aparato contendo um molde bipartido envolvendo uma
membrana de borracha presa a base da célula e o topo do molde, selado com um
tampéao de borracha e um funil.

Georgiannou (1988) desenvolveu uma modificagdo do método de WP
proposto por Bishop e Henkel (1962), para solos com até 10% de argila. A
modificacdo considera a mistura de solo e 4gua em uma garrafa, deixando-a em
repouso por algumas horas para permitir a saturacdo. A areia assenta no fundo
da garrafa, enquanto a argila permanece em suspensao. Apds, a suspensao &
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entdo despejada no molde através do funil, que posteriormente é entao bloqueado
com um tampao. Esse método pode ser capaz de minimizar os efeitos da
segregacao (HOEG, DYVIK e SANDBAKKEN, 2000).

Esta técnica consiste em se depositar a areia seca ou saturada em um molde
preenchido por agua. O processo de deposicdo ocorre por gravidade e
completamente submerso, conforme apresentado na Figura 2.3.
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Figura 2.3 - Pluviagdo Umida. Fonte: Adaptado de Frost (2019).

O método se assemelha a sedimentacao natural em agua, observados em
ambientes aluviais. Vaid e Negussey (1988) citam que a altura de queda nesta
técnica nao possui influéncia significativa na densidade da amostra, uma vez que
a areia atinge uma velocidade terminal de queda a distancias relativamente curtas.
Desta forma, é possivel se obter corpos de prova relativamente uniformes e em
estado geralmente fofo.

Um ponto de atencdo quanto a este método, € a possibilidade de
segregacao de particulas durante o processo de deposicdo. Desta forma, o
método ndo é adequado para solos bem graduados. O trabalho conjunto
desenvolvido por Vaid, Sivathayalan e Stedman (1999) mostrou que amostras
obtidas pelo método sao uniformes em profundidade e tém pequeno desvio na
densidade relativa. A velocidade terminal € atingida a uma altura de queda muito
pequena em agua, independentemente da altura total de queda. Por exemplo,
particulas de areia com 0,4 mm de didmetro atingiram a velocidade terminal em
apenas 2 mm de deslocamento (VAID e NEGUSSEY, 1988).

Este método também pode ser realizado por pluviagdo ao ar, porém Vaid
(1998) orienta que a pluviagdo umida é preferivel pois produz corpos de prova
inicialmente saturados, que séo faceis de replicar e tém estrutura de particulas e
comportamento semelhante ao dos solos aluvionares naturais.

Corpos de prova de areia preparados por meio desta técnica apresentam
uma relativa uniformidade e geralmente um estado fofo. Conforme destacado
inicialmente por Ladd (1978), o método de WP possui alguns problemas
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significativos. Os dois mais notaveis sdo a segregacao de particulas ao utilizar
areias limpas e relativamente bem graduadas e a dificuldade de preparar amostras
de ensaio com uma densidade seca especifica.

2.3
Efeitos e representatividade dos diferentes métodos de preparacao
de corpos de prova

A abordagem do estado critico, fortemente baseada no uso do método de
reconstituicdo de amostra por compactacao com soquete (MT), esta encontrando
aplicacao crescente na pratica de engenharia de rejeitos (REID e FANNI, 2020).
No entanto, os estudos disponiveis comparando o comportamento de amostras
intactas e reconstituidas de rejeitos de silte indicaram discrepéancias significativas.

Embora a técnica de preparagdo de amostras MT seja defendida para
permitir uma medig&o viavel da CSL, tem sido objeto de criticas consideraveis,
incluindo a de que a técnica produz mais espacos vazios do que aqueles
observados in-situ (VAID e PILLAI, 1992); (VAID e SIVATHAYALAN, 2000). Outro
ponto de criticas é quanto ao perfil de densidade inicial, que ndo é uniforme e é
considerado inadequado para ensaios com materiais arenosos.

A resposta tensao-deformacgao de amostras MT também é geralmente mais
contratil e fragil do que seria esperado para amostras intactas (VAID e
SIVATHAYALAN, 2000). Vaid (2000) cita que amostras reconstituidas por esse
método geralmente podem exibir comportamento do tipo “strain softening”, devido
aos indices de vazios elevados inerentes a técnica de confeccao da amostra e
devido a compacidade menor que 70%. Carraro e Prezzi (2008) argumentam que
a técnica ndao simula a estrutura dos depdésitos aluviais, nem garante a
uniformidade da amostra e que os corpos de prova fofos e saturados de areias
que contém finos s&o tipicamente os mais contracteis.

Ha de fato evidéncias de que os métodos de pluviacdo umida (WP)
produzem um efeito de endurecimento por deformacao semelhante a depdsitos
hidraulicos in-situ (VAID e SIVATHAYALAN, 2000). Alternativamente, outros
estudos mostraram melhor alinhamento entre o comportamento no cisalhamento
de MT e WP para areias e areias siltosas, juntamente com maior comportamento
de amolecimento na deformacao para amostras de WP (MURTHY, 2007).

Alternativamente, para solos e rejeitos constituidos predominantemente por
silte, no que diz respeito ao comportamento de amostras intactas, nenhuma
evidéncia direta parece constatar que qualquer técnica de preparacdo de amostra
reproduz o tecido in-situ considerando a deposicao hidraulica.

Bradshaw e Baxter (2007) em seus estudos compararam a densidade ao
longo do perfil de amostras de um material siltoso reconstituidas pelas técnicas
de SD e MT modificado (subcompactacéao), conforme resultados apresentados na
Figura 2.4 a sequir.



33

Densidade seca (g/cm?®)
1.2 1.4 16 12 1.4 16

L=

Distancia ao longo do corpo de prova (cm)
[2:]

R I i T S W P
T

L A i . "
= N{/"\_‘mﬂ;— \‘-ul n."} ""\‘-"-«-,'ﬁ" w "i..u'ﬂ ‘J'\MNNJ

(a) (b}

Figura 2.4 - Densidade de amostras siltosas de Wellington Ave preparadas com (a) SD, (b)
MT Modificado, respectivamente. Fonte: Adaptado de Bradshaw e Baxter (2007).

E possivel observar que a amostra reconstituida pelo método SD apresenta
maior uniformidade ao longo do perfil. Resultados semelhantes sobre a
uniformidade de amostras SD foram encontrados por Ahmadi-Naghadeh e Toker
(2018). Como & dificil obter amostras com exatamente a mesma densidade inicial
por diferentes métodos de preparagdo, considera-se que as diferencas sejam
possivelmente atribuidas as densidades iniciais ligeiramente diferentes.

Wood et al (2008) estudaram os efeitos dos métodos de reconstituicao de
amostra na densidade relativa de uma areia com teor de finos entre 10% e 40%.
Os autores consideraram cinco métodos diferentes para formar amostras
reconstituidas, dentre eles o SD e AP. Como resultado, identificou-se que a
deposicao com funil a seco pareceu criar camadas inclinadas e uma concentragao
um pouco menor de finos mais perto do centro da amostra (radialmente).
Observou-se também que as amostras de AP apresentaram estratificacao,
embora tenham sido preparadas com teor de finos em torno de 10%. Constatou-
se também que o método SD resultou em uma maior perda de finos inicial nominal
em comparag¢ao com outros meétodos.

Anteriormente, Lagioia et al (2006) desenvolveram um aparato para
reconstituir amostras de areia diretamente no aparelho triaxial por meio das
técnicas de pluviagcdo ao ar, pluviacao umida e sob vacuo. A densidade alvo foi
alcancada alterando a altura de queda e intensidade de deposicao. A densidade
relativa maxima resultante, referida aos limites dos testes padrao, chegou a 140%.
A densidade da técnica WP é independente da intensidade de deposicao e da
altura da queda. Para outras densidades alvo, os melhores resultados em termos
de uniformidade da amostra sdo alcang¢ados pela pluviagdo sob vacuo com uma
selecao apropriada de intensidade de deposicéo e altura de queda.

No método SD estudado por Carraro e Prezzi (2007), chegou-se a conclusao
que o teor de finos da mistura de solo seco foi consistentemente maior do que o
da amostra reconstituida medido apéds o teste, ou seja, parte dos finos foi perdida
no processo de preparacdo da amostra. Para as misturas artificiais do estudo, os
autores sugerem que “devem ser incorporadas maiores quantidades de silte
durante a mistura para que se obtenha um dado teor de finos”.

Essa variacao do teor de finos pode ser melhor verificada na Figura 2.5 a
seguir. A partir do grafico € possivel observar que, o teor de finos final nao
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aumenta significativamente acima de 15%, mesmo quando o teor de finos da
mistura inicial aumenta de 25% para 30% e, para um determinado teor de finos
inicial, uma faixa relativamente grande de teor de finos final pode ser obtida
(CARRARO e PREZZI, 2008).
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Figura 2.5 - Teor de finos da amostra reconstituida em relacdo ao teor de finos da mistura
de preparagao. Fonte: Adaptado de Carraro e Prezzi (2008).

Li e Coop (2018) testaram amostras de rejeitos de rejeito de minério de ferro
coletadas das camadas superficiais do reservatério de Panzhihua (China) nas
areas da lagoa (teor de finos = 90%), praia média (teor de finos = 60%) e praia alta
(teor de finos =15%). As amostras foram reconstituidas pelos métodos de MT e
SD. Os autores concluiram que as amostras apresentaram comportamento
mecanico semelhante entre niveis de deformacdo pequenos e médios, embora
pequenas diferencas ainda possam ser vistas nos comprimentos das caudas
dilatantes nos resultados dos ensaios triaxiais.

A matriz de solo resultante dos diferentes métodos de preparacao também
foi avaliada por meio de imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV),
o qual apontou pouca diferenga para as amostras de lagoa e praia média (LI e
COOP, 2018). As amostras mais grossas da praia alta, preparadas por MT
mostraram flocos de silte ao redor de particulas arenosas maiores, enquanto as
amostras preparadas com SD apresentaram particulas siltosas dispersas ao redor
e entre as particulas arenosas. Isso € semelhante ao observado por Chang (2011),
mas menos pronunciado. Os autores sugeriram que essa diferenca pode ser
devido a mineralogia ou ao fato de Chang (2011) ter adotado um modo de
compactacao estatico.

Estudos realizados recentemente por Reid et al (2022) citam que simular em
laborat6rio uma provavel faixa de densidades que representem o comportamento
do solo in-situ € um desafio. Embora seja trivial o processo de reconstituicdo de
uma amostra, ainda permanecem dulvidas sobre se a densidade reproduzida sera
representativa das condi¢des in-situ. Em particular, a preparacdo de amostras
para ensaios triaxiais a partir de deposicao de lama é particularmente desafiador,
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pois uma série de etapas sdo necessarias para permitir que tais amostras sejam
‘independentes”, onde cada uma dessas etapas pode levar a uma leve
perturbacao e, portanto, a densificagdo da amostra.

No estudo de Reid et al (2022) buscou-se alcangar densidades utilizando
um método de preparagdo SD em um rejeito predominantemente siltoso e como
as perturbacdes associadas a preparagdao de uma amostra para ensaio triaxial
(remogdo do molde, aplicacdo de succdo, colocacdo da tampa superior,
movimentag¢ao da amostra etc.), faziam com que ela se densificasse naturalmente.
Os autores também destacaram o quanto é importante ter cuidado ao extrapolar
evidéncias coletadas em areias limpas para aplicagdes em solos siltosos e
rejeitos.

As opinides sobre a técnica mais adequada para reconstituir solos variam
significativamente. Enquanto dentro do setor académico hd uma defesa
significativa de técnicas SD em rejeitos, a pratica de engenharia tem utilizado a
técnica de MT de forma predominante. Nao se observou uso significativo da
técnica WP para rejeitos, se limitando mais a aplicacao em areias limpas.

O trabalho de Reid et al (2022) também cita que a técnica MT oferece
beneficios como sua capacidade de permitir o preparo de amostras soltas e
gradativamente homogéneas, que sao adequadas para identificagdo da linha de
estado critico (CSL). Os defensores do SD apontam para a nao uniformidade da
densidade inicial das amostras de MT e a estrutura diferente das condigbes in-
situ, além das densidades muito soltas resultantes da técnica que, na opiniao dos
autores, é conservador e néo realista em relacdo as condigées de campo.

Além da perturbag@o das amostras, também é importante se considerar o
efeito dos aspectos da preparacao do corpo de prova pela técnica SD, que podem
causar densificacdo e subsequente nao uniformidade do corpo de prova. Reid et
al (2022) mostram uma reducdo do indice de vazios ao longo da altura das
amostras por essa técnica, resultando em valores médios mais baixos quando a
parte superior das amostras € aparada (Figura 2.6).
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Figura 2.6 - Comparagao de densidades das camadas para amostras SD aparadas e nao
aparadas durante a preparagao. Fonte: Adaptado de Reid e Fourie (2022).

Cobrinovski e Ishihara (2002) realizaram estudos em mais de 300 solos
arenosos naturais, incluindo areias limpas, areias finas e areias contendo
pequenas quantidades de finos para avaliar a influéncia de materiais finos,
granulometria, composicdo e formato das particulas no indice de vazios maximo
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e minimo. O estudo verificou que os procedimentos convencionais para
determinacgao do indice de vazios maximo e indice de vazios minimos (para areias
com até 30% de finos) podem fornecer valores razoavelmente consistentes.

A Figura 2.7 mostra a correlacao entre os indices de vazios maximos (€max)
e minimos (emin) dos solos compilados. O levantamento abrangeu a faixa de
granulacao grossa dos solos como cascalhos, areias pedregulhosas, areias
grossas e também de areias contendo finos. Como esperado, os indices de vazios
aumentam com a diminuicdo do tamanho do grdo do solo, enquanto areias
pedregulhosas, areias limpas e areias com finos sdo gradualmente posicionados
para cima grafico. Eventualmente os maiores valores de €emax € €min Sa0
encontrados em solos siltosos. Desta forma, os valores determinados no ensaio
podem sofrer variagbes em funcao da propria natureza do material em estudo.
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Figura 2.7 - Correlagéo de indices de vazios em 300 depdésitos de areia naturais. Fonte:
Adaptado de Cubrinovski e Ishihara (2002).

A Figura 2.8 a seguir apresenta um estudo de Yang et al (2014) sobre areias
de Toyoura cuja determinag¢édo do indice de vazios foi realizada por 13 estudos
independentes. Segundo os autores, pode-se observar que os dados estdo bem
agrupados e mostram uma dispersdo razoavelmente pequena em torno dos
valores médios de emax € €emn, com desvio padrédo de 0,8% e 1,14%,
respectivamente.
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Figura 2.8 - emax € emin de areias de Toyoura determinadas em 13 estudos independes
usando a técnica convencional de determinagao de indice de vazios. Fonte: Adaptado de Yang et
al (2014).

Arelacao entre a variagdo do indice de vazios, compressibilidade e potencial
de liquefacao de areias ndo é bem entendido quando o solo possui finos ndo
plasticos (silte), uma vez que esses finos afetam os limites de indice de vazios
minimo e maximo e a estrutura da areia, causando mudancas nao triviais no
comportamento do material (LADE, LIGGIO e YAMAMURO, 1998).

Estudos realizados por Bhatia e Soliman (1990) determinaram a frequéncia
de distribuicdo do indice de vazios de trés materiais granulares, sendo eles: areia
para vidro (formato esférico), areia de Ottawa (graos em formato arredondado) e
areia silicosa Cristal (graos angulares). Os corpos de prova foram preparados em
diferentes densidades (nas condi¢des fofa, média e compacta) e com resina epéxi
para manter sua estrutura. O célculo da frequéncia de distribuicdo uniforme dos
graos foi realizado através de célculo estatistico por secdes obtidas de imagens
de alta resolugéo. O indice de vazios para a areia de vidro variou de 0,54 a 0,72,
areia de Ottawa entre 0,52 e 0,75 e a areia silicosa Cristal de 0,80 a 1,02.

Observou-se que para os todos os corpos de prova, a frequéncia de
distribuicdo dos vazios era diretamente relacionada a densidade relativa.
Considerando a condigdo mais compacta (CR = 100%), € possivel observar um
desvio padrao do indice de vazios maior na areia silicosa Cristal em relacao as
demais amostras. Isso indica que as amostras Cristal sdo mais heterogéneas,
conforme apresentado na Figura 2.9.

Observa-se também que a frequéncia de distribuicdo da areia para vidro
pode se aproximar de uma distribuicdo exponencial negativa, indicando que ha
mudancas no formato esférico para angular dos grdos a medida em que se
densifica a amostra e consequentemente reduz o indice de vazios. Constata-se
também que cada material possui seu indice de vazios minimo e o indice de vazios
maximo e é totalmente dependente do estado de compacidade relativa do
material, com excec¢ao da areia para vidro, em que o indice de vazios nao aumenta
com a redugdo da densidade relativa devido a facilidade de colapso dos vazios no
material (formato esférico).



38

4T T T T T T T T

densidade de probabilidade

Funcédo

faixa de indice de vazios

Figura 2.9 - Efeito do formato dos gréos na frequéncia de distribuicdo de indice de vazios.
Fonte: Adaptado de Bhatia e Soliman (1990).

Kodicherla (2018) investigou os efeitos de diferentes métodos de
reconstituicdo de amostra na anisotropia de arranjo estrutural das particulas de
amostras de areia, sendo eles: compactacdo seca e compactagdo umida com
soquete, e pluviagdo seca e pluviagdo umida. Uma abordagem foi usada para
quantificar a anisotropia inerente da matriz em termos da magnitude do vetor
baseada em um tensor de segunda ordem. Além disso, investigou-se os efeitos
da variagdo do indice de vazios e densidade relativa. O estudo mostra que as
amostras preparadas por métodos de pluviagdo possuem anisotropia de arranjo
de particulas inerente mais pronunciada do que aquelas por métodos de
compactagao. Entre todos os métodos considerados nesta investigagado, o método
de pluviagédo seca forneceu o mais alto grau de anisotropia no arranjo de
particulas. E também apresentado no estudo que a altura de queda aparenta nao
afetar efetivamente na densidade da amostra. Além disso, descobriu-se que
nenhum efeito significativo na variagdo de vazios € observado ao usar diferentes
métodos de compactacdo, que podem ser atribuidos ao fato de que a areia
utilizada no estudo nao é bem graduada.

Frost (2019) cita que a entropia da razdo de vazios pode ser usada para
descrever o grau de desordem das distribuigbes locais dos espacos vazios no
meio. Valores mais elevados de entropia de vazios implicam um maior grau de
desordem na distribuicao local, o que por sua vez sugere que os indices de vazios
locais sao distribuidos de forma mais aleatéria. A aleatoriedade dos vazios para
cada superficie das amostras examinadas no estudo foi calculada e plotada em
relacao a razdo de vazios local média na Figura 2.10.

Conforme observado, para superficies horizontais e verticais, o valor da
entropia da razao de vazios, Hy, geralmente aumenta a medida que o valor da taxa
média de vazios locais, Y, aumenta. As trés linhas de tendéncia linear sao
essencialmente paralelas entre si, com os valores de entropia da razao de vazios
nas amostras SD sendo visivelmente maiores do que aqueles nas amostras AP e
MT. Isto indica menos incerteza na distribuicdo dos vazios locais nas amostras AP
e MT e, portanto, um aumento inferido no grau de uniformidade. Uma reviséo das
distribuicoes locais de indice de vazios mostra que a maior entropia de indice de
vazios das amostras WP se deve ao fato de que as frequéncias em intervalos de
indice de vazios superiores a cerca de 0,7 sdo tipicamente 1,5 a 2 vezes maiores
do que aquelas de AP e MT. Isto é provavelmente o resultado da condigéo inicial
solta que existe imediatamente apds a deposicao na agua e da entrada de energia
relativamente menor para a amostra durante o processo de densificagéo.
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Figura 2.10 - Relagéo entre entropia de razao de vazios e média de taxas de vazios locais
para pluviagdo ao ar, compactagdo com soquete e deposi¢ao de lama. Fonte: Adaptado de Frost
(2019).

Ademais, um breve resumo das técnicas de reconstituicado de amostras para
materiais ndo coesivos abordadas neste trabalho sdo apresentadas na Tabela 2.2.
Na tabela supracitada, sdo apresentadas algumas diferencas gerais, vantagens e
desvantagens entre as técnicas foco deste trabalho.
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24
Influéncia da preparacao de corpos de prova na microestrutura

De acordo com Carvalho (2012), na Mecénica dos Solos, o termo “estrutura”
tem sido amplamente empregado para designar a maneira que as particulas sao
dispostas para formar o esqueleto do solo. A estrutura se refere a disposicéo fisica
dos minerais na massa de solo (IBANEZ, 2008). Isto inclui o arranjo dos graos, a
agregacao e a cimentacao destes, a distribuicdo e tamanho dos poros, e as
feicdes reliquiares, como foliagdes, fissuras ou bandas de cisalhamento.

Aligagao entre as particulas fornece um componente de resisténcia e rigidez
que se desenvolveu progressivamente a medida em que o solo evoluiu, e que esta
em equilibrio e associado com o estado de tenséo atual in-situ, sendo pequeno o
efeito das tensdes a que esteve submetido no passado (DELCOURT, 2018).

A estrutura e, particularmente, a ligacao entre as particulas, sdo sensiveis a
perturbacdo durante a sondagem e amostragem, podendo ser facilmente
destruidas. As ligagdes entre as particulas também podem ser desfeitas pelas
deformagbes impostas durante os estégios iniciais dos ensaios de cisalhamento,
sendo entdo a resisténcia e rigidez do solo in-situ subestimadas (DELCOURT,
2018).

Os primeiros estudos ligados as relagcbes entre a matriz do solo e
propriedades de materiais granulares foram desenvolvidos por Oda (1972).
Amostras de areia foram secas em estufa e depositadas em um molde cilindrico
(5cm x 10cm) e posteriormente compactado de forma direta (técnica MT) e de
forma indireta, com o soquete batendo na parede do molde. Para manter a
estrutura, utilizou-se resina de poliéster para observacdo em microscépio optico,
com a finalidade de se encontrar orientacdes preferenciais e relacées espaciais
entre particulas. Cabe ressaltar que a viscosidade da resina de poliéster utilizada
no estudo foi suficientemente baixa para penetrar em espacos vazios ao longo dos
graos sem perturbar a matriz de solo.

Observou-se que as configuragdes do arranjo estrutural de particulas nao-
esféricas sdo determinadas ndo apenas pela forma das particulas, mas também
pelo método de compactacao. Areias que sdo compostas de particulas planas ou
alongadas indicam forte caracteristica anisotropica no arranjo da estrutura,
conforme observado nas Figura 2.11 e Figura 2.12.

Face horizontal

Face vertical
Uj AreiaABeC [2:[ Areia D

Figura 2.11 - Orientagdo das particulas compactadas com soquete de forma direta. Fonte:
Adaptado de Oda (1972).
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Face horizontal

Figura 2.12 - Orientagédo das particulas compactadas com soquete de forma indireta. Fonte:
Adaptado de Oda (1972).

Lupini et al (1980) estudaram o comportamento de uma argila de baixa
plasticidade por meio da avaliagdo da microestrutura em diferentes niveis de
detalhes, considerando o uso de camera polaroide, microscépio Optico e
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Chegou-se a conclusao de que 0 uso
desses métodos pode gerar informacbes qualitativas importantes para o
entendimento do comportamento do solo.

As avaliag6es foram realizadas considerando as amostras indeformadas e
reconstituidas pelo método SD de dois tipos de argilas de baixa plasticidade para
a execucao de ensaios de cisalhamento, conforme apresentado nas Figura 2.13.

Cowden till.

mostra indeformada — Lower d) Amostra reconstituida pelo método

Cromer till. Slurry — Lower Cromer till.
Figura 2.13 - Comparacdes da matriz entre amostras intactas e reconstituidas através de
microscopio eletrdnico. Fonte: Lupini et al (1980).

o
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De acordo com os autores, obteve-se similaridade nos resultados
comparando amostras intactas e reconstituidas. Nas amostras reconstituidas é
possivel observar que ndao ha uma fracdo granulométrica dominante, a nao ser
que ocorra segregacao durante o processo. Outro ponto de observacédo é a
presenca de particulas de argila bem orientadas no entorno de gréos de areia e
silte tanto em amostras intactas quanto remoldadas. Também é possivel observar
maior uniformidade de distribuicdo de particulas na amostra reconstituida pelo
método de SD. Observou-se também que, tanto em areias quanto em argilas,
pode ocorrer segregacao de particulas ocasionadas pelo processo de
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reconstituicao.

Os dois materiais apresentaram respostas diferentes quanto ao
comportamento tensao-deformacgéao para baixas tensées de confinamento e essas
diferencas podem ser reflexo das diferencas encontradas em sua microestrutura
(imagens 16 e 17 da Figura 2.13). No Lower Cromer Till, a microestrutura poderia
ter um comportamento de areia fofa, desde que a estrutura granular fosse
dominante. Por outro lado, a microestrutura do Cowden Till sugere maiores
espacos vazios, com maior interacdo de contato grdo a gréo, e ndo dominancia
da fracédo de areia.

Gillott (1969) realizou um estudo da matriz de sedimentos com materiais
finos através de observagdo por meio de imagens de microscépio Optico. O
interesse particular da pesquisa foi a observagéo dos contatos entre cristais, em
particular dolomitos, e disposicdo dos minerais ndo carbonaticos ao longo de
contornos e bordas, além da orientagdo dos minerais em geral. A comparagao foi
realizada considerando amostras indeformadas de argila secas por trés diferentes
técnicas: secagem em condigbes ambientes, secagem por liofilizagdo (amostra
congelada e posteriormente seca através do processo de sublimagdo) e por
aquecimento (elevagéao da temperatura até um ponto critico).

Esse processo foi realizado considerando corpos de prova de argilas pré-
adensadas e normalmente adensadas. Através das imagens obtidas por meio de
microscépio Optico, observou-se fraturamento das amostras devido ao processo
de secagem. Também se observou que as amostras pré-adensadas indicaram
orientacdo preferencial dos minerais, enquanto as amostras de argila
normalmente ou levemente pré-adensadas apresentaram orientacao aleatéria dos
minerais.

O estudo também realizou observagdes com microscopio 6ptico em rochas
silicosas, advindas do mineral quartzo. A Figura 2.14 a seguir apresenta os
resultados da avaliagdo microestrutural das amostras em estudo, considerando o
material advindo de Agata, no Brasil. E possivel observar, segundo o autor, que a
silica possui superficies ndo muito bem distintas, com um aspecto amorfo, porém
os cristais de quartzo possuem faces mais planas e cristalinas.

Figura 2.14 - Imagens de microscépio optico de rochas silicosas. Fonte: Gillott (1969).

Yusa e Bowman (2019), em seus estudos avaliando a susceptibilidade a
liquefagdo em areias, concluiram que ha também outros fatores e observagbes
relacionadas a matriz do solo que podem ter uma grande influéncia no
comportamento de susceptibilidade a liquefagdo. Dentre eles, a segregacao de
diferentes tamanhos de particulas na amostra e os efeitos quimicos em contatos
de inter-particulas que podem se desenvolver em amostras Umidas devido a
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abrasdo gerada durante a compactagdo ou vibracdo. Analises quimicas e de
microscopia eletrénica de alta resolugdo das superficies das particulas antes e
depois da compactagao (para o caso de MT) podem fornecer dados Uteis sobre
fenémenos quimicos e de textura superficial.

Recentemente, Quinteros e Carraro (2023) compararam amostras
reconstituidas e indeformadas de uma areia fluvial bem graduada (teor de finos
=5%) recuperada por congelamento do solo. As amostras foram coletadas com
um sistema de barrilete de tubo triplo que permitia a circulacédo de ar frio, a uma
profundidade em que a tensdo vertical in-situ era suficiente para suprimir a
expansao por congelamento.

As amostras foram reconstituidas por pluviagdo ao ar (AP), compactacao
com soquete (MT), pluviagdo umida (WP) e deposicao de lama (SD). O arranjo
estrutural das particulas foi avaliado por meio microtomografia computadorizada
por raios X (MCT), que atingiu um tamanho de voxel em torno de 20 mm (Figura
2.15). Os autores realizaram uma anadlise quantitativa de imagens para obter
certas descri¢cdes de arranjo e concluiram que o arranjo obtido com o método de
SD ofereceu a melhor aproximagédo da amostra indeformada de areia.

4mm 4 mm

@) (b) © ) ©)
Figura 2.15 - Imagens de tomografia computadorizada de amostra (a) congelada, (b) AP, (c)
MT, (d) WP (e) SD. Fonte: Quinteros e Carraro (2023).

Um estudo de caracterizacdo e simulagao tridimensional da matriz de um
solo arenoso anisotropico foi realizado por Masad e Muhunthan (2000) na qual as
amostras foram preparadas com resina e a técnica de analise de imagens permitiu
visualizar a variagao da porosidade em nivel macro e microscopico. O tecido do
solo e a anisotropia é caracterizada por duas funcdes direcionais. Cada uma
dessas fungdes tem dois componentes: um valor médio que descreve a condicao
isotropica € um tensor desviatério que representa o desvio da média. Eles
mostram a distribui¢do relativa de vazios de ar e sua conectividade em diferentes
direcoes. As funcdes também sao utilizadas para simular a estrutura anisotrépica
tridimensional dos solos em um computador, conforme apresentado na Figura
2.16. O vetor direcional das analises mostrou que as imagens verticais tinham
mais e maiores vazios na dire¢ao horizontal do que na vertical. A alta porosidade
espacial correlacionada com o indice de vazios também pode indicar uma maior
permeabilidade em uma dada diregéo.
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(a) Visualizagao 3D do Solo Simulado.

(b) Visualizagao da secao do solo
simulado.

Figura 2.16 - Visualizagdo 3D da matriz do solo simulado e sua sec¢do da areia de Ottawa.
Fonte: Masad e Muhunthan (2000).
Nota: Todas as Dimensdes Laterais = 5,0 mm.

O estudo de Yamamuro (2008) fez a avaliagdo da microestrutura através de
microscopia eletrénica de varredura (MEV) de corpos de prova de silte arenoso
de Nevada preparados com resina epéxi, consolidados a 25 kPa. Estes foram
preparados pelos métodos de AP e sedimentagcao umida (WD), variando o teor de
silte das amostras (entre 10 e 40%), e buscando manter a mesma densidade por
ambos os métodos, conforme apresentado na Figura 2.17.
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Figura 2.17 - Estabilidade de contato entre graos versus teor de silte nas amostras.
Comparagéao entre pluviagao a seco e sedimentag¢do Umida. Fonte: Adaptado de Yamamuro et al
(2008).

No estudo, foi possivel avaliar a evolugdo da estrutura do contato entre
gréaos durante o cisalhamento em nivel microscépico. Observou-se nos estudos o
potencial de estabilidade e instabilidade do contato entre grdos, sendo a
instabilidade mais pronunciada pela técnica AP e o aumento do teor de silte
resultando em uma amostra mais contrativa considerando a condicdo nao
drenada.

Esse comportamento pode estar associado a movimentacdo dos graos
durante o cisalhamento, no qual os graos de silte sdo realocados nos espacgos
vazios e 0s graos maiores de areia se movem de forma estavel posteriormente.
Maiores detalhes podem ser observados na Figura 2.18 e Figura 2.19 a seguir. A
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pesquisa sugere que a identificacdo do contato entre grdos em depdsitos
contendo materiais ndo plasticos e no estado fofo pode ser determinante para o
entendimento da técnica de reconstituicdo de amostras mais apropriada em
laboratério a fim de se estudar fendmenos associados a liquefagao.

Resposta ndio drenada Estrutura de particula correspondente

Resposta
estdvel

/

Deformacio axial

Grio maior

Presenca de maior contato entre
grios maiores

Figura 2.18 - Contato entre graos que podem ocasionar em um comportamento estavel
durante o cisalhamento ndo drenado. Fonte: Adaptado de Yamamuro et al (2008).

Rezposta ndo drenada E=strutura de particula correspondente
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I - temporaria
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Presenca de contato entre grios
maiores & menores causando
instabilidade no inicio do cisalhamento

Figura 2.19 - Contato entre grdos que podendo ocasionar em um comportamento instavel
durante o cisalhamento ndo drenado. Fonte: Adaptado de Yamamuro et al (2008).

Chang (2011) realizou uma pesquisa que buscou avaliar o arranjo estrutural
de amostras de rejeito reconstituidas comparadas com amostras indeformadas
coletadas em campo, em uma barragem de rejeitos de ouro em Joanesburgo,
Africa do Sul. Os rejeitos da lagoa eram predominantemente siltosos, com baixa
plasticidade, enquanto os rejeitos das praias superiores e inferiores eram silto-
arenosos, com cerca de 30% e 50% de finos, respectivamente.

As amostras foram reconstituidas com o método SD e MT. O autor enfrentou
dificuldades para atingir altos indices de vazios com os rejeitos da praia,
recorrendo ao uso de floculantes. Como resultados, foi possivel observar que
todas as amostras de rejeito da lagoa (reconstituidas e indeformadas) tinham
particulas grandes imersas em uma matriz de particulas planas e o método de
preparacao da amostra ndo consegue representar de forma fidedigna a matriz de
rejeitos da amostra indeformada em campo.
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As amostras da praia mostraram que as amostras indeformadas e
reconstituidas por SD tinham arranjos estruturais semelhantes com particulas
planas presentes ao redor e entre as particulas maiores, enquanto a compactacao
com soquete criou um arranjo onde flocos de particulas estavam dispersos ao
redor de particulas maiores, muitas vezes impedindo seu contato, conforme
observado nos resultados obtidos por meio de MEV da Figura 2.20 e a
representacao grafica das respectivas matrizes na Figura 2.21.

B pacticulas panas &
flocos preenchendo os. -
vazios enire particulas particulas.

volumosas]
!

b ©

Figura 2.20 - Resultados de MEV realizados em amostras de rejeitos: (a) Indeformada;

(b) SD; (c) MT. Fonte: adaptado de (CHANG, 2011).
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Figura 2.21 - Representagao dos tecidos de amostras de rejeitos: (a) Indeformada; (b) SD;
(c) MT. Fonte: adaptado de (CHANG, 2011).

A Tabela 3.2Tabela 2.1 a seguir apresenta um breve resumo da influéncia
da microestrutura na preparacao de corpos de prova segundo diferentes autores.
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3
Programa Experimental

Este capitulo apresenta o programa experimental utilizado para avaliar a
microestrutura por diferentes métodos de reconstituicao de amostras de um rejeito
de minério de ferro filtrado, além dos aspectos metodol6gicos da pesquisa.

O programa em questao foi desenvolvido em trés etapas principais, sendo a
primeira etapa a caracterizagdo fisico-quimica e mineralégica do rejeito em
estudo, a segunda etapa a reconstituicio das amostras pelos métodos Moist
tamping (MT), Slurry Deposition (SD) e Water Pluviation (WP) e a dltima etapa a
avaliacdo microestrutural do rejeito obtido por esses métodos, considerando o
processamento de imagens para avaliagao dos macroporos.

Um resumo dos ensaios é apresentado na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Programa experimental.

. Tipo de Local de realizacao
SR =l amostragem do ensaio
Ava.I|algao Descricao tatil Visual Deformada LGMA-Puc Rio
preliminar
Granulometria com Deformada LGMA-Puc Rio
sedimentacao
Caracterizagdo  Granulometria a laser Deformada LGMA-Puc Rio
Fisica
Densidade real dos graos Deformada LGMA-Puc Rio
pH do solo Deformada LGMA-Puc Rio
Caractgri;agéo Analise total Departamento de
Quimica (Fluorescéncia de Raio-X Deformada ~P3 ,
Quimica - PUC Rio
/FRX)
Lupa Binocular Deformada LGMA-Puc Rio
o Departamento de
Caracterizagdo  Difragéo de raios X (DRX) Deformada Quimica e Materiais -
Mineralégica PUC Rio
Microscopia Eletrénica de Deformada Departamento de Eng.

Varredura (MEV) Mecénica - PUC Rio
LGMA-Puc Rio (apoio
Deposicao Slurry Reconstituida  externo Geomecéanica

Técnicas de S.A)

reconstituicéo LGMA-Puc Rio (apoio

de amostras externo Geomecanica

Pluviagao umida

Reconstituida

S.A)
Moist tamping Reconstituida LGMA-Puc Rio
Caracterizagéo Microtomografia - Laboratorio de
microestrutural computadorizada por raios  Reconstituida caractgrlzagao
X tecnoldgica - USP

Durante o programa experimental, testou-se amostras reconstituidas para
a realizagédo dos ensaios de porosimetria por intrusdo de mercuario e também por
intrusdo de gas hélio. Nao foi possivel prosseguir com os ensaios devido as
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limitagcdes dos corpos de prova em estudo. Em todos os ensaios era necessario
que o corpo de prova estivesse totalmente seco, condicionante que nao poderia
ser atendida uma vez que, ap6s a reconstituicdo das amostras, o corpo de prova
para analise microestrutural era imediatamente congelado com nitrogénio liquido.
Na condigcéo seca, a amostra poderia sofrer perturbagéao e/ou desagregar durante
a execucgao dos ensaios devido as caracteristicas do rejeito predominantemente
arenoso (sem coesao).

Também foram realizados testes para o ensaio de MEV com amostras
reconstituidas e secas por sublimagéao apds o congelamento, porém, também nao
foi possivel prosseguir com o ensaio devido a desagregacao dos corpos de prova
durante a aplicacao de vacuo na etapa de preparacdo das amostras. Para que
fosse possivel a realizagdo do ensaio, seria necessario a aplicacao de resina nas
amostras, de forma a manter a estrutura do corpo de prova. Tais testes ndo eram
foco deste estudo, uma vez que a metodologia foi exclusivamente voltada para o
uso de nitrogénio liquido para congelamento instantaneo das amostras.

Alguns resultados de ensaios realizados pela mineradora foram
disponibilizados para a pesquisa, incluindo ensaio de compactacdo Proctor
Normal. Através deste ensaio, utilizou-se o dado de teor de umidade 6timo do
rejeito em questao para uso na técnica de reconstituicao de amostras por MT.

Ao longo deste item s&o abordadas as metodologias de ensaio e de andlise
escopo do trabalho.

3.1
Caracterizacao fisica

A caracterizagao fisica tem como finalidade promover a determinacao de
propriedades indices do solo por meio de ensaios padronizados de engenharia.
Toda a caracterizacao fisica do rejeito foi realizada no LGMA (Laboratério de
Geotecnia e Meio Ambiente) da Puc-Rio.

Os ensaios de caracterizagao fisica sdo apresentados nos subtdpicos a
seguir, sendo eles: descricdo tactil-visual (analise preliminar qualitativa),
granulometria completa realizada por peneiramento e sedimentacdo e pelo
granulémetro a laser, e massa especifica dos graos pelo método do picnémetro.

Foram consideradas para a caracterizagdo fisica amostras deformadas,
seguindo os procedimentos prescritos nas normas: ABNT (2018) NBR 7181 — Solo
- Analise Granulométrica; ABNT (2017a) NBR 6508 — Massa especifica dos graos;
ABNT (2022) NBR 6502 — Solos e Rochas — Terminologia.

Os limites de liquidez (LL) e de plasticidade (LP) nao foram possiveis de se
determinar, uma vez que o material se mostrou ndo plastico em todos os testes.
Esses ensaios seguiram os procedimentos descritos na ABNT (1984) NBR 6459 -
Determinacgao do limite de liquidez e ABNT (1984) NBR 7180 - Determinacéo do
limite de plasticidade.

3.1.1
Descricao tactil-visual

O material em estudo se trata de um rejeito de minério de ferro filtrado
proveniente do processo de beneficiamento de uma mineradora localizada no
Quadrilatero Ferrifero, no estado de Minas Gerais. As amostras foram retiradas
de um aterro experimental, cuja finalidade futura é sua disposicao para
empilhamento a seco. A Figura 3.1 a seguir apresenta as caracteristicas visuais
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do material em estudo.

A avaliacéao tactil-visual € uma técnica qualitativa utilizada para identificar e
caracterizar o solo com base em suas caracteristicas fisicas percebidas por meio
dos sentidos do tato e da visdo. Observou-se para amostra em questdo, um
material de coloragdo acinzentada, tipica de rejeito de minério de ferro e com
particulas perceptivelmente granulares ao toque. Nao foram observadas raizes ou
qualquer material organico na amostra.

(a) Avaliagao tactil-visual do material na (b) Aspecto de uma amostra
condi¢do de campo. apds secagem em estufa.
Figura 3.1 - Caracteristicas visuais do material objeto de estudo.

3.1.2
Massa especifica dos graos e Gs

A determinacdo da massa especifica real dos gréaos (ps) seguiu o
procedimento preconizado na ABNT (2017a) NBR 6508 - Massa especifica dos
gréos. O rejeito foi previamente seco em estufa a 110°C. Foi considerado o
material passante na peneira #40 (abertura de 0,425 mm). Adicionalmente,
realizou-se 0 ensaio considerando o rejeito retido na peneira #100 e retido e
passante na peneira #200.

A partir do valor de massa especifica real dos graos, a densidade relativa
dos gréos (Gs) foi calculada dividindo-se o valor encontrado pela massa especifica
da agua.

3.1.3
Andlise granulométrica

Realizou-se a analise granulométrica por peneiramento e sedimentacao
seguindo as recomendacgdes prescritas na ABNT (2018) NBR 7181 — Solo —
Analise Granulométrica. A solucao utilizada no ensaio de sedimentacdo foi o
hexametafosfato (H).

Adicionalmente, realizou-se o0 ensaio de granulometria a laser no LGMA
com o equipamento da marca Anton Paar Brasil, nUmero de série 3431CC425164-
100, devidamente calibrado, conforme apresentado na Figura 3.2 a seguir.
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(a) Vista externa do equipamento. (b) Vista interna dos componentes do
equipamento.
Figura 3.2 - Equipamento utilizado para realizagdo do ensaio de granulometria a laser.

Para o ensaio de granulometria a laser, o material foi previamente seco em
estufa a 60° por 24 horas e destorroado para a realizacao do ensaio.

3.2
Caracterizacao Mineraldgica

7

A identificagdo mineralégica € feita com base nas caracteristicas
cristalograficas dos minerais. Esse tipo de caracterizagdo pode fornecer
informacbes acerca de composi¢cdes mineraldgicas e caracteristicas texturais dos
minerais presentes em uma amostra.

Para a caracterizacdo mineral6gica do rejeito em estudo, realizou-se os
ensaios de Lupa Binocular, Difracao de raios X (DRX) e Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) acoplada com o Espectrobmetro Dispersivo em Energia (EDS),
descritos nos subtdpicos a seguir.

3.21
Lupa Binocular

O ensaio foi realizado no LGMA da Puc-Rio e buscou identificar minerais
com diametros maiores que 0,074 mm. O procedimento de preparacao das
amostras consistiu em separar 15 g de material seco em estufa a 60° e
previamente destorroado, passante na peneira #40 e retido na peneira #200. Para
esse ensaio, foi utilizado o estereomicroscépio da marca Tecnival, conforme
apresentado na Figura 3.3 a seguir. Para a visualizag&o, utilizou-se a lente de
aumento de 1,5x.
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Figura 3.3 - Lupa Binocular - laboratério LGMA Puc-Rio.

3.2.2
Difracao de raios X (DRX)

A difratometria de raios X, ou difragdo de raios X (DRX) procura identificar
0S minerais presentes em amostras através da andlise das distancias entre planos
atdbmicos ou das posi¢cdes angulares das células cristalinas. Essas células séao
constituidas por planos intimamente ligados ao raio atémico e aos tipos de ligacéo
presentes em cada atomo. Essa técnica € essencial para compreender a
composicao e a estrutura cristalina dos materiais, explorando as relagdes entre os
arranjos atbmicos e as propriedades especificas dos minerais analisados.

O tubo de raios X consiste basicamente em um cilindro a vacuo contendo
um anodo fixo ou giratério, um catodo e janelas de berilio para saida da radiagao
produzida. O esquema geral de um tubo de raios X é apresentado na Figura 3.4.

vacuo Catodoffilamento
i de tungsténio / vidro

/
e — s N S— . — ’—: E
f/'f. 4 3 d rod
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" B v m—
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berilio

Figura 3.4 - Corte longitudinal de um tubo de raios X tradicional. Fonte: Silva
(2013).
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A técnica consiste na incidéncia de feixes de raios X sobre uma amostra
posicionada no centro da regido de leitura do equipamento. Logo apds a
incidéncia, o feixe de raio X se difrata e reflete em &angulos conforme
caracteristicas do reticulo cristalino do mineral (BARRETO, 2021). Essas
condi¢des geométricas sao apresentadas na Figura 3.5.
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Raios incidentes Raios incidentes

Planos atomicos

<,
le
_R—r—h. —t— R

Figura 3.5 - Difragédo de raios X. Fonte: Adaptado de Mendes (2023).

As reflexdes podem ser analisadas em gréaficos chamados difratdmetros de
raios X, de intensidade (ou contagem) de pico de difragcdo versus 20. O calculo
de 20 segue a Lei de Bragg, e pode ser utilizado para calculo das distancias
interplanares através da eq. 3-1. A Lei de Bragg deduz que o feixe incidente
normal ao plano de difragdo produz um feixe difratado que € sempre coplanar e
que o angulo entre o feixe difratado e o transmitido é sempre duas vezes o angulo
incidente normal a superficie (CULLITY e STOCK, 2001).

nA =2dsin@ eq. 3-1

Onde:
n — ordem de reflexdo = 1;

A — comprimento de onda de raio X incidente = 0,1541 nm;
d — distancia interplanar; e
© — metade do angulo formado entre o raio incidente e o raio difratado.

A identificacdo das fases constituintes de uma amostra se da pela
comparacgao do difratograma gerado com um difratograma padrdo de um banco
de dados cristalograficos (por exemplo, ICDD - International Center for Diffraction
Data). Esses bancos de dados fornecem a simetria do grupo espacial, posicoes
atdbmicas, posicoes de ocupacao e parametros de rede. Para o presente estudo,
buscou-se outras referéncias na literatura para os picos principais dos minerais,
uma vez que nao foi possivel ter acesso ao banco de dados supracitado. Dado o
material de estudo (rejeito de minério de ferro filtrado), buscou-se analisar fragdes
de areia, silte e argila.

Foi realizada a analise do material passante na peneira #40 (destorroado e
seco em estufa a 60°) através do método do p6, utilizando-se de pequenos frascos
para seu armazenamento e transporte. Para as fragdes mais finas, foi utilizado o
material passante na peneira #200 (também destorroado e seco em estufa a 60°),
por meio da técnica de lamina orientada.

O ensaio foi realizado no laboratério do Departamento de Engenharia
Quimica e de Materiais (DEQM) da Puc-Rio. Foi utilizado o equipamento D8
Discover da Bruker, detector Lynxeye, equipado com tubo de cobre e filtro de
niquel. As andlises foram realizadas em um intervalo de varredura de 13° a 93¢,
com incremento de 0,02° a cada segundo.
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3.23
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com espectroscopia de
energia dispersiva (EDS)

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) é um ensaio utilizado para
andlise de microestruturas de materiais sélidos através de projecao de feixe de
elétrons de alta energia na superficie da amostra. Quando o ensaio € utilizado em
paralelo com detectores de espectroscopia de energia dispersiva de Raio-X
(EDS), também ¢é possivel se realizar analise quimica superficial de componentes
de interesse. O EDS utiliza o espectro de raios X caracteristicos para cada
elemento para se obter uma analise quimica localizada, identificando os
elementos que estdo presentes na regiao de analise.

As imagens sao normalmente geradas por elétrons secundarios que
resultam em interacdes inelasticas e fornecem maior resolucdo, com impressao
tridimensional e facil interpretagédo (MENDES, 2023). A grande vantagem do MEV
em relacdo ao microscépio Optico é sua alta resolugcéo, na ordem de 2 a5 mm (20
a 50 Angstrons), podendo gerar imagens de alta magnificacao e resolugéo, o que
permite facil visualizagdo de bordas e contornos dos graos (STEFANAKI, 2008).

A Figura 3.6 apresenta os equipamentos utilizados no ensaio.

(a) Evacuadora para preparacao das (b) MEV — Visualizagao das imagens.
amostras.
Figura 3.6 - Equipamentos utilizados no ensaio.

Este ensaio foi realizado no laboratério do grupo de Reologia do
departamento de Engenharia Mecéanica da Puc-Rio. Para preparacdo das
amostras, foi utilizada uma evacuadora da marca Denton Vacuum, modelo Desk
V. A visualizagao e processamento das imagens foi realizada por um microscépio
moderno de alta resolugdo da Marca Tescan Clara. Ele € equipado com os
sistemas de preparagao criogénica (modelo PP3010T da fabricante Quérum),
avangado EBSD (modelo C-NANO da fabricante Oxford) e EDS (modelo X-MAX
80 da fabricante Oxford).

As amostras foram preparadas conforme apresentado na Figura 3.7 (a).
Realizou-se inicialmente testes com amostras reconstituidas pelos métodos alvos
do presente trabalho, porém, com a aplicagdo de vacuo, as amostras
desagregavam e perdiam sua estrutura inicial. Assim, foi necessario prosseguir
com o ensaio utilizando-se amostras deformadas.

A preparacado das amostras deformadas seguiu o seguinte procedimento:
separou-se 10g de rejeito filtrado seco em estufa a 60° por 24h. Preparou-se trés
corpos de prova colocando-se as amostras sobre uma fita adesiva de carbono em
um pino metdlico e levados a evacuadora com baixo vacuo (30 amperes) para
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metalizagdo das suas superficies com carbono. Esse processo possui a finalidade
de aumentar a condutividade das amostras para uma melhor qualidade da
visualizacdo das imagens em alta resolucéo.

Apoés a preparagdo, as amostras foram colocadas dentro de uma cédmara
com baixo vacuo da Marca Tescan Clara para visualizagao das imagens (Figura
3.7 b). Com os resultados deste ensaio foi possivel se obter uma superficie de alta
resolucao identificando o tamanho, tipo e forma de particulas elementares e dos
conjuntos de particulas. Para o ensaio, foram realizadas magnificagbes das
imagens com 1 mm, 50 pm, 100 pm, 200 um e 500 pm.

(a) Preparagao das amostras pelo (b) Amostras colocadas no equipamento
método do p6 — cobrimento com para realizacao do ensaio.
carbono.

Figura 3.7 - Amostras ensaiadas - método do po.

O equipamento é acoplado com detector EDS da Thermo Scientific, no qual
também foi possivel se obter uma composicdo quimica preliminar dos
componentes das amostras realizando microandlises qualitativas e quantitativas
por pontos, areas e mapeamento composicional.

3.3
Caracterizacao quimica

A andlise quimica possui a finalidade de determinar a composi¢cao do
material, fornecendo seu teor de elementos constituintes e principais tipos de
Oxidos presentes (MENDES, 2023).

Para o estudo, foi realizado o ensaio de andlise quimica total pelo método
de Fluorescéncia de Raio-X (FRX), executado no Departamento de Quimica da
Pontificia Universidade Catdlica do Rio de Janeiro (PUC-Rio).

Também foi realizado o ensaio de afericdo do pH do solo, através do
pHmetro OMEGA. Este ensaio foi realizado no LGMA da PUC-Rio, seguindo o
procedimento prescrito no Manual da Embrapa de 2017 — Manual de Métodos de
Andlise de Solo.



57

3.3.1
Analise quimica total por Fluorescéncia de Raio-X (FRX)

A técnica de fluorescéncia de raios X por dispersdo de comprimento de onda
envolve a emissao de feixes de raios X em uma amostra, produzindo radiacées
fluorescentes Unicas para cada elemento quimico presente (BARRETO, 2015).
Posteriormente, tais radia¢cbes séo difratadas por um cristal (Lei de Bragg),
detectadas por sensor especifico.

O ensaio foi realizado no Departamento de Quimica da Pontificia
Universidade Catdlica do Rio de Janeiro (PUC-Rio), utilizando o espectrédmetro de
fluorescéncia de Raio-X por energia dispersiva, modelo EDX-7000.

Para este ensaio, preparou-se 10g de cada material passante na peneira
#200 (0,075 mm de abertura), destorroado e seco em estufa (60°). O objetivo foi
identificar os elementos quimicos constituintes da fragéo fina do solo.

3.3.2
Medida de pH do rejeito

O ensaio foi realizado seguindo as orientagdes do Manual da Embrapa
(2017), de forma a se obter resultados acerca de seu extrato de saturagdo. O
ensaio possui como principio a afericado do potencial hidrogénico por meio de
eletrodo combinado imerso em suspensao, em uma propor¢cao de solo-agua de
1:2,5.

O ensaio foi realizado da seguinte forma: Pesou-se 10 g de rejeito seco em
estufa e adicionou-se 25 ml de agua destilada em um tubo falcon de 50 ml. Em
seguida, a mistura foi agitada por 60 segundos e deixada em repouso por 1h,
conforme pode ser observado na Figura 3.8. Apds o periodo de repouso da
amostra, agitou-se ligeiramente cada amostra manualmente, mergulhou-se o
pHmetro no liquido em suspensao e procedeu-se com a leitura do pH.

Figura 3.8 - Amostras em repouso para leitura com pHmetro.



58

34
Reconstituicao de amostras

Os corpos de prova reconstituidos para a avaliagdo microestrutural foram
preparados por trés métodos, sendo eles: compactagdo com soquete — Moist
Tamping (MT), deposi¢ao de lama — Slurry Deposition (SD) e Pluviacdo Umida —
Water Pluviation (WP).

A preparacdo das amostras reconstituidas foi realizada no LGMA da Puc-
Rio com apoio técnico da Geomecanica S.A. Os procedimentos utilizados e outras
informacgdes sdo descritas a seguir.

3.4.1
Determinacao do indice de vazios

O primeiro passo para reconstituicdo das amostras foi a determinagé@o do
indice de vazios maximo e minimo do rejeito em estudo. Essa determinagao foi
realizada de acordo com a ABNT (2020) NBR 16843 - Solo - Determinagédo do
indice de vazios minimo de solos nao coesivos e ABNT (1990) NBR 12004 -
Determinagéo do indice de vazios maximo de solos ndo coesivos. O ensaio foi
realizado no LGMA da Puc-Rio.

A partir dessa determinacao, os corpos de prova para cada método foram
reconstituidos considerando trés intervalos de indice de vazios. Esse intervalo
buscou uma relagao de densidade relativa (Dr) que fosse trabalhavel para o rejeito
em estudo considerando o solo na condi¢do fofa, medianamente compacta e
compacta.

3.4.2
Corpos de prova preparados por MT

Inicialmente realizou-se a reconstituicdo das amostras de rejeito pela técnica
de compactagao com soquete (MT) seguindo os procedimentos desenvolvidos por
Castro (1969) e Casagrande (1979). O dado de umidade 6tima do rejeito em
questao foi disponibilizado pela mineradora. Essa técnica € atualmente a mais
convencional e utilizada no meio técnico e cientifico. Os materiais e equipamentos
utilizados sao apresentados na Figura 3.9, sendo eles:

e cilindro tripartido nas dimensdes @ 38,1 mm x 7,78 mm (interno) com
duas abracgadeiras;
base;
soquete;
paquimetro digital;
um disco de pedra porosa; e
extrator.

A reconstituicao foi realizada considerando a umidade 6tima do material.
Desta forma, néao foi necessério utilizar membrana de latex e o-rings. O disco de
pedra porosa foi utilizado apenas na base para ajudar a preservar a amostra no
momento da extracdo do molde em acrilico para a realizagdo da andlise
microestrutural. A balanca de massa utilizada para pesagem da amostra retirada
para analise microestrutural e também para confirmacao do teor de umidade é da
marca Adventurer ™, carga méaxima 2kg, divisao de 0,01g, preciséo de 0,1 g.
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[ 1

Figura 3.9 - Materiais utilizados para reconstituicdo de amostras pelo método de Moi
tamping (MT).

O processo consistiu na mistura do rejeito seco em estufa a 60° e
previamente destorroado na peneira #4,8 mm com agua destilada no teor de
umidade 6timo (disponibilizado pela mineradora, sendo wo = 12,72%). Durante a
compactacao do material para elaboragdo do corpo de prova, foram utilizadas 3
camadas contendo a mesma quantidade da mistura de &gua e rejeito
(compacidade relativa), em alturas igualmente controladas com paquimetro. Foi
realizada escarificacdo apdés a compactacao de cada camada para garantia da
aderéncia entre as mesmas.

Os detalhes do processo sao apresentados na Figura 3.10 a seguir.

() istura e homogeneizagéo' do (b) Processo dé: compactagao com
material com agua destilada. soquete.
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(c) Amostra reconstituida. (d) Aspecto uniforme do corpo de prova

3.4.3

apos finalizagdo do ensaio.
Figura 3.10 - Processo de reconstituicdo de amostras — Método MT.

Corpos de prova preparados pelo método SD

A técnica de reconstituicdo de amostras por esse método seguiu as
orientagdes sugeridas por Carraro e Prezzi (2007) e adaptadas segundo a
metodologia desenvolvida no laboratério da Geomecénica S.A.

Os materiais utilizados para execucao do ensaio sdo apresentados na
Figura 3.11. A metodologia desenvolvida pela Geomecanica S.A permite que o
corpo de prova seja preparado para execucgao direta de ensaios triaxiais (Figura
3.11 (a)). Uma vez que a finalidade do presente estudo é a analise microestrutural
por diferentes técnicas de reconstituicdo de amostras, alguns componentes do
aparato utilizado pela Geomecénica S.A nao foram necessérios de serem
utilizados, conforme apresentado na Figura 3.11 (b).

Estes materiais e equipamentos utilizados na pesquisa comtemplam:

cilindro bipartido nas dimensées @ 49,5 mm x 96,6 mm (interno)
com duas abragadeiras;

membrana de latéx;

aparato de acrilico contendo base coletora com aba circular, tubo
e tampa;

2 0-rings;

base;

funil de PVC (em vermelho na foto) para colocagéao do rejeito no
aparato;

paquimetro digital; e

balanca de massa da marca Adventurer ™, carga maxima 2kg,
divisdo de 0,01g, precisédo de 0,1 g.
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« N

(a) Adaptavel para ensaio triaxial. Foto (b) Adaptavel para avaliagao
fornecida pela Geomecéanica S.A. microestrutural, foco do presente
trabalho.

Figura 3.11 - Materiais e componentes utilizados para o ensaio - Método SD.

Uma das dificuldades apresentadas nos trabalhos de Abreu (2016) e Carraro
e Prezzi (2007) foi o posicionamento correto do papel filtro e pedra porosa durante
o processo de homogeneizacdo. Uma vez que a finalidade da pesquisa é a
extracdo de amostras para a andlise microestrutural, o uso esses materiais ndo
sdo relevantes, uma vez que a base utilizada foi adaptada para ndo haver
carreamento de finos e vazamento da mistura.

O processo consistiu na preparacdo do molde conforme apresentado na
Figura 3.12 (a). Em seguida, colocou-se o rejeito seco em estufa a 60° e
previamente destorroado na peneira #4,8 mm dentro do aparato (Figura 3.12 (b).
Posteriormente, colocou-se 140 ml de agua destilada preenchendo o molde. O
volume de agua foi definido pela Geomecanica S.A apds testes realizados com
um material similar ao adotado na presente pesquisa. Fechou-se a tampa em
acrilico e prosseguiu-se com a homogeneizacao do corpo de prova por 5 minutos
(Figura 3.12 (c)). Lavou-se as paredes do tubo em acrilico e aguardou-se 10
minutos para o processo de decantacao (Figura 3.12 (d)). Depois de decantado e
adensado por peso proprio, a coluna de material formada dentro do molde é
preparada para se obter o corpo de prova de ensaio. Apds passado o tempo de
decantacdo, prosseguiu-se com a remocao do acrilico e retirada de parte da
massa para confirmacdo do teor de umidade ((Figura 3.12 (e) e (f),
respectivamente).
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>

(a) Preparagdo do molde para (b) olocagéo do rejeito seco apos
realizagado do ensaio. instalagdo do aparato em
acrilico.

(c) Homogeneizagao do material. (d) Mistura em repouso para
decantacao.

(e) Condigao do corpo de prova (f) Confirmacgéo do teor de umidade.
apds remogao do aparato em
acrilico.
Figura 3.12 - Processo de reconstituicdo de amostras — Método SD.



63

344
Corpos de prova preparados pelo método WP

A técnica de reconstituicdo de amostras por esse método seguiu as
orientagdes sugeridas por Vaid & Negussey (1988) e adaptadas segundo a
metodologia desenvolvida no laboratério da Geomecénica S.A.

Realizou-se alguns testes com a metodologia pluviagcdo umida modificada,
que basicamente modifica algumas fases do processo da pluviagdo Umida
convencional para separacdao dos materiais finos e grossos, garantindo que nao
haja segregacdo das particulas. Apds os testes, optou-se por ndo adotar o
método, uma vez que a porcentagem de finos na amostra ndo é representativa do
material. Avaliou-se também a possibilidade de se realizar o ensaio de pluviacao
a seco, porém o transporte da amostra para analise microestrutural poderia causar
perturbacdo na amostra, inviabilizando sua aplicacao.

Os materiais utilizados para execucao do ensaio sdo apresentados na
Figura 3.13. De forma andloga ao método SD, os aparatos da técnica de WP
permitem que o corpo de prova seja preparado para execucao direta de ensaios
triaxiais e alguns materiais utilizados nesse processo foram dispensados devido a
finalidade de analise microestrutural.

A base do aparato utilizada foi a mesma do método SD, considerando
apenas a instalacdo de um funil no topo para que o processo de pluviacao
ocorresse. A listagem de materiais e componentes contempla:

e cilindro bipartido nas dimensdes @ 49,5 mm x 96,6 mm (interno)
com duas abragadeiras;
membrana de latéx;
aparato de acrilico contendo base coletora com aba circular e tubo;
funil de aluminio com vedacéao de borracha (em azul na foto);
tampdo de plastico com base adaptada com fita adesiva para
encaixe na boca do funil;
2 0-rings;
base;
paquimetro digital; e
balanga de massa da marca Adventurer ™, carga maxima 2kg,
divisdo de 0,01g, precisédo de 0,1 g.

Durante a execugao do ensaio, optou-se por acrescentar um disco de papel
filtro no fundo do molde bipartido para evitar carreamento de finos para a base do
aparato.
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() Vista de cima com o tampao utilizado (b) Vista lateral do ensaio em execugao.
Nno processo. ]
Figura 3.13 - Materiais e componentes utilizados para o ensaio - Método Pluviagdo Umida.

O processo consistiu na preparacdo do molde seguindo os procedimentos
do método anterior (SD), com modificacdo apenas na etapa final, onde foi
instalado o funil com vedacdo em borracha, conforme apresentado acima.
Inicialmente realizou-se a mistura do rejeito seco em estufa a 60° e previamente
destorroado na peneira #4,8 mm com 250 ml de agua destilada em um béquer
(Figura 3.14 (a)). O volume de agua foi definido pela Geomecanica S.A apds testes
realizados com um material similar ao adotado na presente pesquisa. Em seguida,
colocou-se a agua da mistura com material sobrenadante dentro do aparato
(Figura 3.14 (b)). Apds, o tampéao foi instalado para deposicao dos sélidos dentro
do funil (Figura 3.14 (c)). Logo apéds, removeu-se o tampao e deixou-se a mistura
decantar por 10 minutos.

Apos esse periodo, os sélidos sedimentaram por gravidade e a agua da
mistura ficou armazenada na parte superior do aparato. O processo seguiu com a
colocacao do tampéo e retirada do funil (Figura 3.14 (d)). Foi utilizada agua
destilada para limpeza das paredes do funil e garantia da sedimentagéo de toda a
porcao sélida da amostra. Por fim, removeu-se o aparato em acrilico e rasou-se o
excesso de material no topo do molde para conferéncia do teor de umidade. O
aspecto final do corpo de prova é apresentado na Figura 3.15.

(a) Mistura do rejeito com agua destilada (b) Insercdo do excesso de agua no
para homogeneizagéo. aparato previamente preparado para
0 ensaio.
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(c) Instalagdo do tampéao e colocagéo da (d) Processo de sedimentagdo com agua
mistura. e sobrenadante no topo do funil.
Figura 3.14 - Processo de reconstituicdo de amostras — Método Pluviagdo Umida.

i

Figura 3.15 - Condigéo final do corpo de proa para extragao de amostras para analise
microestrutural — Método de WP.

3.5
Caracterizacao Microestrutural

Apb6s a reconstituicdo das amostras pelos métodos apresentados neste
trabalho em diferentes condicées de indice de vazios inicial, foram realizados
ensaios de caracterizagcdo microestrutural para cada corpo de prova. Para essa
andlise, foram realizados ensaios de microtomografia computadorizada de raios X
(MCT). Ao longo do presente capitulo o ensaio € melhor detalhado, assim como a
metodologia para preparacao das amostras.

3.5.1
Preparacao das amostras para analise microestrutural

As amostras para analise da microestrutura foram extraidas a partir dos
métodos de reconstituicdo foco deste trabalho, previamente congeladas com
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nitrogénio, conforme descrito no subtépico 3.5.1.3. O recipiente foi fabricado em
acrilico em formato cilindrico nas dimensées médias de 11 mm de diametro por
15 mm de comprimento, conforme apresentado na Figura 3.16. As dimensdes
limites, material de confec¢ao e formato do acrilico foram definidas com base em
restricoes do equipamento de microtomografia computadorizada. Buscou-se
também representatividade do ensaio, uma vez que alturas e didmetros muito
pequenos poderiam nao ser representativas do método e também poderiam
causar perturbacao do rejeito no contato com as paredes do acrilico devido ao
fenébmeno de arqueamento de tensdes. Em contrapartida, dimensdes maiores
poderiam reduzir a resolugdo das imagens durante a aquisicdo dos dados, uma
vez que o feixe de raios X do microtomégrafo teria uma distancia maior para
percorrer durante o escaneamento.

Figura 3.16 - Geometria do invélucro das amostras para analise microestrutural.

A extragdo das amostras através dos moldes reconstituidos foi testada de
duas maneiras diferentes, chamadas métodos A e B, que serdo descritos com
maiores detalhes nos tépicos a seguir. Apds os testes, verificou-se que o método
A causava muita perturbagdo na amostra, 0 que poderia implicar em alteracdes
nos resultados da analise microestrutural. Desta forma, definiu-se apds os testes,
que o método B preservara melhor as condigées do corpo de prova e foi o método
considerando para a realizagdo do ensaio de microtomografia computadorizada.

3.5.1.1
Técnica de extracao de amostras A

Ap6s a reconstituicdo das amostras pelas técnicas apresentadas
anteriormente, testou-se inicialmente o método A para extracdo de amostras para
realizagéo de andlise microestrutural. O método consistiu na cravagéo direta do
acrilico no topo do corpo de prova reconstituido com uma régua em aco. Em todos
os testes, afrouxou-se as abragadeiras para reduzir a tensdo durante a cravagao.
Figura 3.17 e a Figura 3.18 apresentam a execug¢do do método e o aspecto do
corpo de prova apds 0 processo.
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(a) Cravagéao do acrilico sobre o corpo (b) Aspecto do corpo de prova apés o
de prova reconstituido pela técnica processo de cravagao.
de MT — Método A.
Figura 3.17 - Preparagao de amostras pelo método A — MT.

(a) Cravagéo do acrilico bre 0 corpo (b) Aspecto do corpo de prova apés o
de prova reconstituido pelas técnicas processo de cravagao.

SD e WP — Método A.
Figura 3.18 - Preparagao de amostras pelo método A — SD e WP.

Conforme informado, o método causou perturbacdo na amostra e foi
descartado para analise microestrutural.

3.5.1.2
Técnica de extracao de amostras B

Buscando reduzir ao maximo a perturbac¢ao do corpo de prova durante a
extracdo das amostras, foi desenvolvido no laboratério LGMA da Puc-Rio, um
apetrecho que fosse facilmente instalado dentro do molde utilizado para as
técnicas de reconstituicdo de amostra — SD e WP.

O apetrecho foi fabricado em PVC, com as arestas arredondadas de forma
a deslizar facilmente dentro da membrana sem causar perfuragbes, com
dimensbes adequadas para manter-se fixo na regido central do molde durante a
realizacdo do ensaio. Na regido central do apetrecho, foi feito um furo para
posicionamento do acrilico. Para a remocao do acrilico com a amostra, foi utilizado
um mini extrator. A Figura 3.19 apresenta o apetrecho e demais componentes do
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Método B e a Figura 3.20 (b) os componentes localizados na regido central do
corpo de prova.

Para a reconstituicdo utilizando a técnica MT, optou-se apenas por
posicionar o acrilico na regido central do corpo de prova, antes do langcamento e
compactacao da segunda camada, conforme apresentado na Figura 3.20 (a).

Apobs a reconstituicdo pelos métodos alvo do presente estudo, utilizou-se
um estilete para desbastar o material e retirar a amostra para congelamento
instantaneo com nitrogénio, conforme processo apresentado na Figura 3.21.

(a) Acrilicro posicionado na regido central (b) Apetrecho com acrilico posicionado
do corpo de prova — Uso na técnica de na regiao central do corpo de prova —
MT. Uso nas técnicas SD e WP.
Figura 3.20 - Miniamostras retiradas da regido central do corpo de prova - Método B.



69

a2 : :
(a) Técnica MT. (b) Técnica SD e WP (antes do uso do

mini extrator).
Figura 3.21 - Amostra desbastada para analise microestrutural.

L]

3.513
Congelamento das amostras com nitrogénio liquido

Os equipamentos disponiveis no mercado atualmente possuem algumas
limitagbes quanto a leituras em amostras muito saturadas (BARRETO, 2021).
Devido a necessidade em se visualizar a estrutura do rejeito com o minimo de
perturbagdo possivel, é necessario realizar congelamento para preparagao das
amostras para a analise microestrutural. Esta técnica consiste em congelar
instantaneamente o material submergindo-o em nitrogénio liquido (temperatura de
-170°C). Diferente do congelamento convencional, essa técnica ndo promove a
expansao volumeétrica que poderia alterar significativamente a estrutura interna do
solo ou rejeito.

O método também foi estudado por Nacci e D’Andrea (1975), que congelou
cuidadosamente amostras de silte natural apds despeja-las em um molde e aplicar
uma pequena carga. Isso permitiu que a amostra congelada fosse configurada
dentro de uma célula triaxial e apoiada pelas células de pressdo antes do
descongelamento. Esta técnica foi adotada especificamente para evitar a
densificacdo da amostra através da manipulacdo quando em estado de pasta
saturada e solta.

Os materiais utilizados para congelamento das amostras foram:
fio de aco com base de suporte para a amostra;

pinga;

nitrogénio liquido armazenado em um botijao préprio;

frasco de manipulacao para congelamento da amostra;

luva criogénica;

Oculos de seguranca.

Mais detalhes do processo utilizado para o presente estudo séo
apresentadas na Figura 3.22.
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& Uk

(a) Botijao e frasco de manupulagéo de (b) Processo de despejo de nitrogénio
nitrogénio com tamia em isopor. __liquido no frasco de manipulagéo.

-
(c) Aparato utilizado para iser¢éo da (d) Amostras congelada apos retirada do
amostra dentro do frasco de frasco de manipulagao.

manipulagao.
Figura 3.22 - Técnica de congelamento da amostra com nitrogénio liquido.

Também foram realizados testes com a técnica de liofilizacdo (freeze-
drying), que consiste em se secar a amostra colocando-a dentro de um dissecador
por meio da aplicagdo de vacuo por no minimo 6 horas, de modo que ocorra a
sublimacao (ou seja, a passagem da agua do estado sélido para o gasoso), com
o objetivo de preservar a estrutura do solo. O teste foi realizado com a finalidade
de se obter amostras reconstituidas para os ensaios de MEV e Porosimetria por
intrusédo de gas e mercurio, porém, devido as caracteristicas do material (muito
arenoso e com coesao nula) e as limitagées dos equipamentos, nao foi possivel
prosseguir com 0s ensaios.

A técnica de congelamento com nitrogénio foi bem sucedida e adotada
apenas com a finalidade de uso para o ensaio de Microtomografia
computadorizada no laboratério LCT (Laboratério de Caracterizacéo
Tecnoldgica), do Departamento de Engenharia de Minas e de Petréleo da Escola
Politécnica da Universidade de Sao Paulo. Para o transporte das amostras do
LGMA da Puc-Rio para a USP foi utilizada caixa de isopor com 5 quilos de gelo
seco, conforme apresentado na Figura 3.23, que mostra o aspecto das amostras
instantes antes do inicio da execug¢ao do ensaio de microestrutura, devidamente
preservadas. As amostras ficaram em gelo seco por aproximadamente 24 horas
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até o inicio do ensaio.

Para evitar movimentacao das amostras durante o transporte, colocou-se
tampas de vedacado na base e topo das amostras dentro do tubo em acrilico,
envoltas por fita adesiva.

Figura 3.23 - Isopor com gelo seco para transporte das amostras.

3.5.2
Microtomografia computadorizada de raios X (MCT)

A microtomografia computadorizada de raios X € uma técnica de
imageamento radiografico que busca caracterizar a microestrutura interna de um
material em trés dimensdes em uma resolugdo espacial de nivel micron
(BARRETO, 2021). Essa técnica possibilita uma melhor visualizagdo do
comportamento e alteragdes da estrutura do solo como forma, tamanho e
distribuicao dos poros, os quais auxiliam na compreensao de muitos fenébmenos
na area de ciéncia do solo (PASSONI, 2013).

O sistema tomografico é constituido basicamente por uma fonte de radiagéo,
amostra, conjunto de detectores de radiacdo e um moderno sistema
computacional. O tempo de aquisicdo dos dados para formacéo da imagem pode
variar de acordo com o tamanho da amostra, da precisao e resolu¢do desejada
(PASSONI, 2013)).

O ensaio consiste na emissao de feixes uniformes de Raio-X em posicao
fixa diretamente sobre a amostra com geometria cénica sobre uma base giratoria.
Parte da energia € absorvida pela amostra e parte atravessa o objeto de acordo
com a densidade do material. A medida em que a base de suporte do equipamento
gira, é possivel se obter multiplas radiografias capturadas em diferentes angulos.

Segundo Passoni (2013), a técnica é direta e ndo invasiva, ou seja, nao
desestrutura a amostra deixando-a intacta ao final do processo de aquisicéo, e
permite caracterizar e entender melhor a configuracdo espacial em 3D dos
componentes estruturais do solo, sejam eles pertencentes a fase sélida (minerais
e nao minerais) e/ou gasosa (poros).

O ensaio foi realizado no LCT (Laboratério de Caracterizacdo Tecnolégica),
do Departamento de Engenharia de Minas e de Petréleo da Escola Politécnica da
Universidade de Sao Paulo. Utilizou-se o microtomdgrafo de Raio-X da marca
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ZEISS modelo Xradia Versa XRM-510, conforme apresentado na Figura 3.24 a
seguir.

Figura 3.24 - Microtomdégrafo de Raio-X do LCT da USP.

O procedimento é dividido em aquisicao (sistema fonte-detector), pré-
processamento  (reconstrucdo matematica, filtros e segmentagcdo) e
processamento (andlise quantitativa das propriedades de interesse).

As amostras foram posicionadas de modo que os feixes de Raio-X ficassem
perpendiculares ao eixo do suporte da amostra e as mesmas foram rotacionadas
com incrementos angulares de 0,225° e 1600 projecoes, totalizando rotagéo de
360°.

A partir das projecdes verticais adquiridas com a rotagdo 360° da amostra,
o software do equipamento gera uma pilha de imagens seccionadas em escala de
cinza brutas 2-D (fatias) na horizontal, formando um objeto digital tridimensional.
A dimensao do voxel da imagem (isto é, do elemento de pixel volumétrico) em
microtomografia € referida como resolugdo tomogréafica e estd em escala
micrométrica (BARRETO, 2021).

3.5.2.1
Preparacao das amostras

As amostras foram acomodadas em um porta-amostra compativel com suas
dimensdes, prendendo-se a base com fita adesiva. O porta-amostra foi totalmente
vedado para que ndo ocorresse nenhum tipo de vazamento no sistema durante a
aquisicao, uma vez que a amostra se encontrava inicialmente congelada e a agua
presente poderia passar do estado sélido para o liquido com o passar do tempo.
A Figura 3.25 (a) mostra o porta-amostra adaptado para o ensaio com fita adesiva,
a Figura 3.25 (b) a colocacado da amostra dentro do porta-amostra com pinca e
Figura 3.25 (c) a amostra devidamente acomodada dentro do equipamento para
a realizacao do ensaio.
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(a) suporte do porta- (b) colocagao da (c) amostra preparada para
amostra. amostra no porta- ensaio dentro do
amostra. equipamento.
Figura 3.25 - Preparagdo da amostra para execugao do ensaio de microtomografia
computadorizada.

Prosseguiu-se com o ensaio posicionando uma amostra por vez no interior
do microtomografo para aquisicado das imagens. Cabe destacar que o plano
vertical da amostra foi posicionado considerando o eixo z (vertical) do
equipamento. Ao final do processo, observou-se que a amostra iniciou 0 processo
de descongelamento, porém sem perda de sua estrutura, ndo afetando a
aquisicao das imagens.

3.5.2.2
Selecao da resolucao, parametros de digitalizacao e reconstrucao

A resolucdo tomogréfica é obtida através da relagéo entre a distancia da
fonte, distancia do detector, escolha da lente de aumento e razdo BIN (binning),
representado pela seguinte equacao.

R:S%DF eq. 3-2

Onde:

R — resolucao tomogréfica;

S — distancia da fonte;

D — distancia do detector;

F —parametro que leva em conta o detector, lente e razéo BIN, sendo 68,926
um para BIN 2 e F = 3,3684 ym para BIN 1 (lente de 4x).

A porcao da amostra iluminada pela fonte e projetada no detector é chamada
campo de visdo. Movendo-se a fonte para perto da amostra e o detector para
longe, diminui-se o campo de visdao, mas aumenta-se a qualidade e o nivel de
detalhe da imagem (BARRETO, 2021). A informacbes desses componentes sdo
apresentadas na Figura 3.26. O equipamento fornece 4 opgdes de lentes de
aumento, sendo ampliacao de 0,4x, 4x, 20x e 40x.
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O Pixel size, ou tamanho do voxel é determinado pela largura do feixe e pelo
passo linear que o suporte das amostras realiza para obter uma varredura
completa na regidao de interesse. O tamanho do voxel é obtido pelo tamanho do
pixel no receptor de imagem. O binning é o processo de se combinar um conjunto
de pixels em um pixel. Para razao BIN 1, os pixels ndo sdo combinados e atribui-
se esse valor a um unico pixel, gerando-se imagens de tamanho 1024x1024x1024
pixels. Com razédo BIN de 2, calcula-se a média de 4 pixels (matriz 2x2) gerando-
se imagens de tamanho 2048x2048x2048 pixels.

Foram analisadas no total 9 amostras congeladas e reconstituidas pelos
métodos MT, SD e WP, com variacao de indice de vazios de 0,7; 0,75 e 0,8 em
cada método. As amostras foram codificadas conforme apresentado na Tabela
3.2.

Tabela 3.2 - Identificacdo das amostras.

Identificacao

. Identificacdo LCT Observacao
interna
MCT.7 7623/2023 Moist Tamping e= 0,7
MCT.75 7624/2023 Moist Tamping e= 0,75
MCT.8 7625/2023 Moist Tamping e= 0,8
SCT.7 7626/2023 Slurry Deposition e= 0,7
SCT.75 7627/2023 Slurry Deposition e= 0,75
SCT.8 7628/2023 Slurry Deposition e= 0,8
PCT.7 7629/2023 Water Pluviation e = 0,7
PCT.75 7630/2023 Water Pluviation e = 0,75
PCT.8 7631/2023 Water Pluviation e = 0,8

A priori, foram realizados testes para definicdo do tempo de execucéo de
cada ensaio versus resolucao das imagens, buscando o melhor custo beneficio
possivel. Um ponto importante levado em consideracao foi o tempo de exposi¢ao
da amostra congelada em contato com o Raio-X, que provoca aquecimento e
consequente derretimento e mudanga na estrutura da amostra, o que poderia
desconfigurar as imagens geradas durante o processo de aquisicao.
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Apobs os testes, foram adotadas as seguintes definicbes para realizacao
dos ensaios apresentados na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Condicdes iniciais para aquisicdo de imagens no microtomdégrafo.

ltem Configuracao
Lente objetiva 4X
Tenséao da fonte / poténcia 160Kv /10W
Pixel size (tamanho do voxel) 2,0094 pm
Tempo total de aquisicédo 3 horas
Numero de radiografias 1000
Tempo de exposi¢ao por radiografia 8 segundos
Detector de resolugéo BIN 1
Distancia da fonte -27,6 mm
Distancia do detector 18,7 mm

Nao foram utilizados filtros, pois estes reduziam a intensidade da radiacao
na amostra. A reconstrugdao tomogréfica em geral foi automatica no programa do
equipamento e nao foi observada movimentagdo (indicado por borrbes nas
imagens) durante a aquisigao.

Devido as limitagdes da lente utilizada no equipamento, as amostras foram
tomografadas com campo de visdo reduzido para atingir a resolugéo desejada (2
um). Cada amostra tomografada em alta resolucéo foi reconstruida com 20482
pixels por fatia e em escala de cinza de 16 bit.

3.5.23
Processamento digital de imagens (PDI)

O processamento digital das imagens foi realizado por meio do software de
uso livre Fiji/lmaged. Cada amostra tomografada em alta resolucdo, se fosse
trabalhada na qualidade adquirida, exigiria computadores com uma elevadissima
capacidade de processamento, os quais ndo se dispunha a principio. Assim, foi
necessario executar alguns ajustes de pré-processamento para viabilizar o
trabalho.

A preparacgao das imagens (em 16 bit de niveis de cinza) contou com ajuste
de brilho e contraste para melhor distincao de tonalidade das fases minerais e
delimitacdo de poros. Em seguida, foi necessério realizar corte de sub-volumes
com 600° pixels, de forma reduzir o tamanho final da imagem analisada e a
remover artefatos codnicos gerados pelos feixes de raios-X. Em seguida, as
imagens foram transformadas em 8 bit, permitindo o uso de computador
profissional com 32 Gb de meméria RAM para a segmentacao das fases com
ferramenta de machine learning.

A Figura 3.27 apresenta um exemplo de tratamento realizado nas imagens.
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(a) Imagem original (b) Imagem tratada
Figura 3.27 - Tratamento da imagem no software Fiji/lmageJ.

A técnica utilizada pra segmentacao das imagens foi a machine learning,
disponivel no software através da ferramenta plugin Trainable Weka Segmentation
(TWS) (Figura 3.28). A TWS é uma técnica que busca classificar os materiais com
a mesma tonalidade, mas com posicoes, formas e texturas distintas, por meio de
uso simultaneo de algoritmos que detectam tonalidades, bordas, formam regides
e classificam os objetos com similaridade de caracteristicas. Essa técnica produz
resultados com maior acurécia quanto as classificagbes dos minerais e poros, pois
€ menos suscetivel a ruidos e outros defeitos na tomografia.

[5 Trainable Weka Segmentation v3.234 - (] X
30450 (0329): 1200x1200 dixgls: 8-bit GOME

Training

| Train classifier

Labeis |
. Add to Poros | ‘

mMmrmee—— 1
| Toggle overlay |
| Create result | ‘
| Getprobability | [
[ Plot resuit | | Add to Quartzo ‘
Options |
Apply classifier |
Load classifier
Add to Hematita
Save classilier —
Load data
Save data
| Add to Ghoetita
Create new class —_———
Setlings
WEKA
Tho bty
(] o

Figura 3.28 - Trainable Weka Segmentation. Aspecto visual da ferramenta do software
Fiji/lmageJ.
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4
Resultados e Discussoes

Neste capitulo sao apresentados os resultados da caracterizacao fisica,
quimica e mineralégica do rejeito em estudo, assim como o resultado da
caracterizagao microestrutural com amostras reconstituidas utilizando os métodos
de compactacdo com soquete (MT), deposicao de lama (SD) e pluviagdo umida
(WP).

4.1
Caracterizacao fisica

Toda a caracterizagao fisica do rejeito foi realizada no LGMA (Laboratério
de Geotecnia e Meio Ambiente) da Puc-Rio. Utilizou-se amostras deformadas para
0s ensaios de massa especifica dos graos, granulometria completa com
sedimentacao e também granulometria a laser.

4.1.1
Massa especifica dos graos com Gs

A massa especifica real dos gréaos foi obtida realizando-se o ensaio com
material passante na peneira #40 (abertura de 0,425 mm) e, adicionalmente,
realizou-se 0 ensaio considerando o solo retido na peneira #100 e retido e
passante na peneira #200.

A partir do valor de massa especifica, a densidade relativa dos graos (Gs),
foi entdo obtida dividindo-se a mesma pela massa especifica da agua. A Tabela
4.1 apresenta o resultado obtido.

Tabela 4.1 - Densidade relativa dos graos - Amostra de rejeito.

Condicao ps (g/cm3) Gs
Passante #40 2,988 2,994

Retido #200 2,710 2,715
Passante #200 3,640 3,646

Retido #100 2,676 2,681

Observa-se valores de Gs proximos de 3,0 para a amostra passante na
peneira #40. Quando se considera a fragéao fina (passante na peneira #200), o
valor tende a ficar préximo de 3,65.

Segundo Milonas (2006), o comportamento de areias tipicamente
quartzosas € pouco influenciado pela variacdo da massa especifica dos graos,
que se encontra na faixa de 2,6 e 2,7 g/cms, valor comumente encontrado na
literatura para solos cuja composi¢cao mineralégica € semelhante. No entanto, para
o minério de ferro é bastante variavel devido ao processo de segregacao hidraulica
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que ocorre no beneficiamento do mineral. Para a hematita do rejeito do Complexo
de Agua Limpa em Minas Gerais, esse valor ficou na ordem de 5,5 g/cm2. Ainda,
para o rejeito da pilha de Monjolo, observou-se uma relagao linear crescente entre
a massa especifica dos graos e o teor de ferro, conforme Figura 4.1.

4.0
w
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1G] 3.6
&
g ¢ ®%e ° ®
gcvf‘" 3,2 R — .0 +
= g s % ®
'D -
o
% = 28
“r: y=0,0249x + 26003
7] 2.4
w
(1]
=
2.0 : : . : : : :
0 10 20 30 10

Teor de Ferro (%)

Figura 4.1 - Teor de ferro versus massa especifica dos graos - dados da Pilha de Monijolo.
Fonte: Molonas (2006).

O Gs reflete a composicao quimica e mineralégica do material, sendo seu
valor uma média ponderada da concentracao de cada tipo de mineral da amostra.
A Tabela 4.2 a seguir apresenta a densidade relativa dos graos para alguns
minerais.

Tabela 4.2 - Densidade relativa dos grdos de alguns minerais. (Fonte: Adaptado de Brant

(2005)).
Mineral Gs
Quartzo 2,70
Caulinita 2,65-2,92
Gibbsita 4,38
Hematita 4,31-5,61
Magnetita 4,41-5,61

Conforme apresentado no item 4.3.1, a predominancia de ferro na amostra
de rejeito € compativel com o valor de Gs de 3,6 para a fragéo fina (passante na
peneira #200), comparando-se com minerais com predominancia de ferro em sua
composicao na tabela acima.

Considerando a fracao mais grossa (retido nas peneiras #100 e #200), o
valor de Gs fica proximo do valor de 2,7, compativel com o valor de Gs para o
Quartzo. Conforme serd apresentado no tépico a seguir (item 4.1.2), a curva
granulométrica indica um material com predominancia de areia em sua
composicao (aproximadamente 80%), sendo o0 quartzo o mineral mais
sobressalente na composicdo. Desta forma, os valores encontrados sao
adequados para o0 material em estudo.

4.1.2
Analise granulométrica

A curva granulométrica obtida do ensaio de granulometria por peneiramento
e sedimentagdo, assim como os resultado da granulometria a laser sao
apresentados na Figura 4.2. As curvas granulométricas sdo apresentadas com
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maiores detalhes e de forma individual no Apéndice, Item i). O ensaio de
granulometria a laser foi utilizado para caracterizar melhor a fragéo fina do rejeito,
conforme observado na Figura 4.2.

E possivel observar uma curva bem graduada, com predominancia de
material arenoso, sendo as amostras do ensaio de granulometria a laser as que
apresentaram maior proporcao de argila.

A Tabela 4.3 apresenta o resumo da distribuicado granulométrica do rejeito,
considerando a amostra feita com o ensaio convencional de granulometria por
peneiramento e sedimentacao. A classificacao da distribuicado granulométrica foi
realizada segundo o Sistema Unificado de Classificacdo de Solos (SUCS), que
consiste em dividir os solos em granulagdo grossa ou fina, sendo considerado
como materiais finos os que passam na abertura n® 200 da peneira.

Tabela 4.3 - Tabela resumo da distribuicdo granulométrica - granulometria por
peneiramento e sedimentacao.

Amostra Pedregulho  Areia Silte Argila Total
Ensaio convencional 0,0 % 79,9% 18,2% 1,9% 100%

E possivel observar uma predominancia de areia na amostra (quase 80%),
com baixa porcentagem de materiais finos, condizente com a faixa encontrada
para rejeito de minério de ferro. Desta forma, a amostra pode ser classificada
como de rejeito areno-siltoso sem plasticidade.
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4.2
Caracterizacao Mineralégica

A visualizagdo das amostras de rejeito pela lupa binocular foi realizada no
LGMA (Laboratério de Geotecnia e Meio Ambiente) da Puc-Rio. O ensaio de
Difragéo de raios X foi realizado no Departamento de Engenharia Quimica e de
Materiais (DEQM) e a Microscopia Eletrénica de Varredura com EDS foi realizado
pelo grupo de Reologia, do Departamento de Engenharia Mecanica da Puc-Rio.
Em todos o0s ensaios utilizou-se amostras deformadas, seguindo o0s
procedimentos de preparacgao indicados no ltem 3.2.

4.2.1
Lupa Binocular

A observacdo da amostra em lupa binocular possuiu uma finalidade
preliminar para entendimento dos componentes presentes na fracdo grossa do
rejeito, assim como sua morfologia, com carater complementar aos demais
ensaios de caracterizagéo.

As andlises foram realizadas em duas amostras (considerando a faixa de
material passante na #40 e retido na #200), conforme procedimento apresentado
no Iltem 3.2.1. O material foi pulverizado sobre uma lamina de vidro para
observacdo e os resultados sdo apresentados na Figura 4.3 e Figura 4.4.
(Legenda: Q — Quartzo e Op — Mineral opaco).

Figura 4.3 - Observagédo da amostra 01 na lupa. Escala indicada de 1 mm.
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Figura 4.4 - Observagédo da amostra 02 na lupa. Escala indicada de 1 mm.

Conforme observado nas imagens, as amostras possuem presenga massiva
de minerais de quartzo com formas variando entre grdos angulosos e sub-
arredondados e tal condi¢cdo pode estar diretamente relacionado ao processo de
britagem e/ou moagem. Ha também uma pequena propor¢ao de minerais opacos
de alta densidade, podendo ser categorizados como minerais provenientes dos
Oxidos e hidréxidos de ferro, como a hematita.

4.2.2
Difracao de raios X

O ensaio de difracao de raios X teve por finalidade identificar materiais
presentes na amostra, bem como determinar o grau de cristalinidade, através da
concentracao do mineral e o tamanho das particulas (MOTA, 2016). De acordo
com Mendes (2023), quanto mais abaulado for o pico apresentado no
difratograma, pior a cristalinidade do mineral, menor sua concentragao e também
menor é o tamanho da particula.

As distancias interplanares basais foram calculadas conforme metodologia
apresentada no Item 3.2.2, no qual correlacionou-se o angulo 28 com a distancia
interplanar tipica de alguns componentes para a determinacdo dos materiais
presentes na amostra. No calculo, adotou-se um comprimento de onda de 0,1541
Angstrom da fonte de radiacao do tipo k-alpha (tubo de cobre) do equipamento de
ensaio. As tabelas com os resultados do célculo sdo apresentadas no Apéndice
Item ii).

Para o ensaio, foram consideradas duas amostras passantes na peneira
#40 e duas amostras passantes na peneira #200, conforme resultados
apresentados na Figura 4.5 e Figura 4.6, respectivamente.
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Figura 4.5 - Difratograma de Raio-X — passante #40.
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Figura 4.6 - Difratograma de Raio-X — passante #200.
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O resultado dos ensaios tanto para as amostras de material passante na
peneira #40 (Figura 4.5) quanto na peneira #200 (Figura 4.6) identificaram a
presenca predominante de quartzo, representado pelos picos difratados agudos e
intensos, o que indica grande concentracdo e cristalinidade desse material. A
hematita e goethita também foram identificados no difratograma, porém com picos
menores € menos agudos.

Também foi possivel identificar tracos de magnetita e caulinita nas amostras,
conforme difratogramas ampliados e individuais por amostra apresentados no
Apéndice, ltem iii). Porém, os tracos sédo pouco incidentes e representativos e nao
foram considerados na andlise global.



84

4.2.3
MEV com EDS

A forma e a distribuicdo das particulas sao informagdes importantes para o
conhecimento dos materiais. Desta forma, foi realizada a caracterizacao
micromorfoldgica e textural de trés amostras de rejeito de minério de ferro filtrado,
denominadas AM01, AM02 e AMO03. O ensaio buscou caracterizar toda a faixa de
tamanho de grdos. Desta forma, foi considerada toda a amostragem, sem
separagcao dos materiais em peneiras.

As imagens em toda a faixa de escala de ampliagao estao apresentadas no
Apéndice Item v). Considerou-se ampliacées de 1mm (magnificagao de 200x), 500
um (magnificagdo de 200x e 300x), 200 um (magnificacdo de 500x e 1000x), 100
um (magnificagdo de 1000x e 2000x) e 50um (magnificagdo de 2000x). As
ampliagbes foram escolhidas durante a execucdo do ensaio para melhor
visualizacao das particulas.

As imagens capturadas para as trés amostras sao apresentadas na Figura
4.7, Figura 4.8 e Figura 4.9, respectivamente.

200 ym

349 ym

LE BSE, E-T ANALYSIS

Figura 4.7 - Microtomografia MEV - AMO1 (ampliagcédo de 200 um, magnificacao de 1000x).
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Figura 4.8 - Microtomografia MEV - AM02 (ampliacdo de 200 um, magnificacao de 1000x).

200 ym

698 pm 9.75mm

LE BSE, E-T ANALYSIS

Figura 4.9 - Microtomografia MEV - AM03 (ampliagdo de 200 um, magnificagao de 1000x).

A partir da andlise visual por MEV, observa-se que as amostras
apresentaram heterogeneidade em morfologia e tamanho de particulas. Essa
condi¢cao pode estar associada ao processo de moagem das rochas minerais para
0 processo de beneficiamento do minério de ferro. Vale ressaltar que néo foi
possivel observar a distribuicao das particulas e porosidade da amostra, uma vez
que o ensaio foi realizado com amostras deformadas em pd depositado sobre fita
de carbono.

E possivel observar que a silica, proveniente do mineral quartzo apresenta
maior granulometria, com formato isométrico (3D), variando de formato sub-
arredondado a angular. Ela também apresenta coloracdo mais escura (imagem da
esquerda), sendo um material menos denso e condutor de elétrons. Os demais
constituintes, sendo materiais cristalinos mais densos (imagem da esquerda),
como o ferro e aluminio, possuem coloragcdo mais clara e tamanho de particulas
menores, algumas em condi¢ao livre e outras aderidas aos graos de silica, com
formato lamelar e angular, conforme pode ser observado com mais detalhes na
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Figura 4.10.

Figura 4.10 - Microtomografia MEV - AM01 — ampliagdo de 50 pLm.

Resultados similares foram obtidos por Telles (2017) para um rejeito de
minério de ferro da barragem de Fundao, com imagens ampliadas de 35 a 1500
vezes, onde se observam as presencas de silica e 6xidos de ferro. O ensaio de
difragédo de raios X confirmou o resultado da MEV, identificando o mineral quartzo
e os oxidos de ferro hematita e goethita.

Nos estudos de Milonas (2006), o rejeito de minério de ferro utilizado no
estudo apresentou basicamente trés tipos basicos de particulas: minerais de ferro,
minerais de quartzo e minerais de quartzo associados com pequenas particulas
de ferro. Esses estudos indicaram também presenca de éxidos de ferro e goethita
cimentando os graos de quartzo.

Os ensaios também foram realizados com detectores de espectroscopia de
energia dispersiva de Raio-X (EDS) para previsao da composi¢do quimica as trés
amostras de rejeito. Os resultados s&o apresentados na Figura 4.11, Figura 4.12
e Figura 4.13, respectivamente.
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Flgura 4.11 - Microtomografia de MEV com EDS - Proporgao dos componentes - AMO1.

5i Kal

M S50um !

250pm
(a) Elemento Oxigénio — 43,48% (b) Elemento Silica —31,36%
Fe Lal.2 Al el

—

250pm
(c) Elemento Ferro — 24,27 % (d) Elemento Aluminio — 0,89%

F50ym

Figura 4.12 - Microtomografia de MEV com EDS - Proporgao dos componentes - AMO02.
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(c) Elemento Ferro — 22,21% (d) Elemento Aluminio — 0,69%
Figura 4.13 - Microtomografia de MEV com EDS - Proporgao dos componentes - AMO3.

De maneira geral, os principais compostos identificados foram os 6xidos de
silicio e de ferro com pequena quantidade de 6xido de aluminio, representada
pelos elementos O, Fe e Al. Para as trés amostras analisadas, as propor¢des dos
elementos foram semelhantes.

Realizou também a quantificagdo dos componentes avaliando a amostra em
diferentes graus de ampliagdo, sendo 50 ym, 100 pym e 500 pym, conforme
apresentando no Apéndice ltem v). Para tais variacées de ampliacéo, observou-
se que a proporgdo dos principais elementos da amostra apresentou
porcentagens proximas entre si, corroborando os resultados da analise quimica
total por FRX, apresentado no tdpico a seguir.

4.3
Caracterizacao quimica

O ensaio de andlise quimica total por fluorescéncia de Raio-X (FRX) foi
realizado no Departamento de Quimica da Pontificia Universidade Catdlica do Rio
de Janeiro (PUC-Rio) e a medida de pH do rejeito no LGMA (Laboratério de
Geotecnia e Meio Ambiente) da Puc-Rio. Utilizou-se amostras deformadas para
execucao dos ensaios.

4.3.1
Analise quimica total

O rejeito de minério de ferro € composto principalmente de éxidos de silicio
(SiO2), de aluminio (Al,O3), de calcio (CaO), de ferro (Fe20s), de manganés
(MnQO), de enxofre (SOz), de fosfatos (HsPO4) e algumas composi¢cdes de metais
pesados (YANG, 2014).

O teor de silica (SiOz), obtido por meio de analises quimicas totais pode ser
derivado tanto de silicatos quanto de silica livre. Os silicatos sdo considerados
argilominerais, micas e feldspatos. Ja a silica livre € proveniente de quartzo e
amorfos. O teor de éxido de ferro (Fe20s3) esta ligado a presenca de minerais
hematita e goethita, ou também pode estar ligado ao reticulado cristalino de
argilominerais ou a existéncia de 6xido livre como material cimentante. O aluminio,
identificado pelo teor de alumina (Al.O3), estd em sua maior parte combinado
formando argilominerais e também como parte constituinte de minerais primarios
como feldspato e micas, além de 6xidos e hidroxidos de aluminio, como a gibbsita
(Al (OH)3) e hidroxidos amorfos (SANTOS, 1975).

Os resultados das analises quimicas sao apresentados na Tabela 4.4.
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Foram consideradas duas amostras, AM01 e AM02, com ensaios realizados em
duplicata. Desta forma, tem-se no total quatro resultados de FRX. Para o ensaio,
considerou-se material passante na peneira #200 para melhor identificagdo dos
componentes da fracao fina do rejeito.

Tabela 4.4 - Resultado das andlises quimicas totais (FRX) do rejeito passante na peneira

#200.

Componentes AM 01.1 AM 1.2 AM2.1 AM2.2
Fe203 51,55% 51,33% 53,16% 53,21%
Sio2 46,43% 46,14% 44,04%  44,34%
Al203 1,82% 2,32% 2,54% 2,20%
K20 0,09% 0,09% 0,12% 0,12%

MnO 0,06% 0,06% 0,06% 0,06%
Ca0O 0,03% 0,04% 0,05% 0,05%
CuO 0,03% 0,02% 0,03% 0,03%
Total (%) 100,00% 100,00% 100,00% 100,00%

Conforme pode ser observado, o teor de 6xido de ferro, silica e teor de
alumina sédo os principais componentes presentes nas amostras de rejeito de
minério de ferro filtrado em estudo, sendo este um resultado esperado para esse
tipo de material. Os resultados da andlise mineralégica mostraram um rejeito
composto basicamente de quartzo, hematita e goethita, concluindo-se que a silica
presente na amostra esta no mineral quartzo e, eventualmente, em argilomineral
caulinita, assim como os componentes de ferro e aluminio estdo na hematita,
goethita, e, eventualmente, em pequenos outros Oxi-hidroxidos e em alguma
parcela de argila caulinita, indicando que os resultados da andlise quimica total e
mineralogia estdo coerentes entre si.

O processo de formacgéao da caulinita € obtido a partir da reorganizacao da
silica com o aluminio, através do processo de hidrélise por dissolugéo do feldspato
(ANTUNES, 2015). Desta forma, como este componente é pouco representativo
das amostras nos resultados encontrados da analise mineraldgica, uma vez que
foram observados apenas alguns picos incidentes de caulinita no resultado de
DRX, ndo é possivel confirmar que esse processo ocorreu para o rejeito em
estudo.

Um ponto de atencédo é que o ensaio foi realizado considerando apenas o
material passante na peneira #200, uma vez que a finalidade do ensaio foi
observar os componentes da fracao fina da amostra de rejeito, podendo identificar
possiveis argilominerais juntamente com a silica, ferro e aluminio j& esperados de
serem encontrados nos resultados, conforme apresentado anteriormente por
outros autores.

Conforme pode ser observado na Tabela 4.3, os finos representam
aproximadamente 20% da amostra. Desta forma, grande parte do material, que
fica retido na peneira #200 sdo compostos por minerais primarios, que acabaram
nao sendo avaliados. Esses minerais sao compostos basicamente por quartzo
(conforme apresentado no item 4.2.1, lupa binocular) e concrec¢des de éxido de
ferro, que, caso fosse incluso no ensaio, aumentaria significativamente o teor de
silica da amostra. Em contrapartida, utilizando-se todo o material da amostra, ndo
seria possivel quantificar possiveis argilominerais presentes.

Desta forma, considerando os percentuais granulométricos e a quantidade
de silica e 6xidos de ferro e aluminio obtidas do ensaio de FRX e DRX, observa-
se que a proporcao de componentes € coerente com os resultados obtidos para a
visualizagao com lupa binocular e também com os resultados de MEV com EDS
que estao apresentados no topico 4.2.3.
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4.3.2
Medida de pH do rejeito

A medida de pH do rejeito foi realizada segundo o prescrito no manual da
Embrapa (2017), com procedimento apresentado no item 3.3.2. A Tabela 4.5
apresenta os resultados da afericao de pH de duas amostras, sendo elas AM1 e
AM2.

Basicamente, quanto maior o pH, maior é a tendéncia dos ions H* irem para
a solucédo e maior é a carga negativa efetiva das particulas. Por exemplo, um pH
baixo (pH < 7, acido) promove interacdo entre a borda positiva e a superficie
negativa das particulas do solo / rejeito e frequentemente conduzindo a floculagao.
Em um pH mais alto (pH > 7), ocorrem suspensdes estaveis ou dispersbes de
particulas (BARRETO, 2021).

Tabela 4.5 - Medicao do pH do rejeito apds 60 minutos.

Identificacao Leitura
AM1 8,64
AM2 9,10

Conforme observado acima, percebe-se proximidade entre os resultados,
indicando um teor levemente basico (pH>7) da mistura. Esse teor é esperado para
o rejeito de minério de ferro filtrado em estudo, devido ao processo de
beneficiamento do mineral, que podem adicionar amidos e demais componentes
durante o processo, deixando o pH do rejeito mais basico.

4.4
Reconstituicao de amostras

Todo o processo de reconstituicdo das amostras foi realizado no LGMA da
Puc-Rio. Para a comparacao das técnicas MT, SD e WP é importante se ter uma
visdo geral das densidades secas obtidas pelos métodos e os comportamentos
observados durante a execugado dos ensaios.

Uma vez que o material possui granulometria predominantemente arenosa,
o termo Compacidade Relativa (CR) foi adotado para entender a condicdo de
compactacao do material em relacao aos padrdes da Mecanica dos Solos.

Segundo os critérios da ABNT (2022) NBR 6502 — Solos e Rochas -
terminologia, os solos arenosos podem ser classificados em fungdo da
compacidade relativa, sendo solos fofos com CR até 33%, solos medianamente
compactos com CR entre 34 e 66% e solos compactos com CR maior ou igual a
67%.

Os intervalos de indices de vazios para a reconstituicao das amostras foram
definidos com base nas prescricbes apresentadas no item 3.4.1, obtendo-se o
resultado apresentando na Tabela 4.6.

Tabela 4.6 - Faixa de indice de vazios obtida para o rejeito em estudo.

€min €max

0,64 0,85

Desta forma, definiu-se o intervalo de indice de vazios de 0,7; 0,75 e 0,8 de
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forma a se obter compacidades relativas exequiveis em todos os métodos de
reconstituicdo de amostras do estudo (CR variando de 24% a 71%), conforme
apresentado na Tabela 4.7. Valores muito préximos dos limites de CR
condicionaria a um estado extremamente fofo ou extremamente compacto,
inviabilizando a execug¢ao do ensaio.

Um ponto de atengcdo quanto a classificacdo e determinacdo de indice de
vazios minimo e maximo € o fato de que normativas atuais séo utilizadas para
solos, e rejeitos de minério de ferro, conforme observado neste trabalho, possuem
um Gs relativamente mais alto quando comparado a areias puras. Desta forma, a
determinacgao dos intervalos de indice de vazios do trabalho pode sofrer alguma
variagao, conforme foi observado no trabalho de Corréa (2018). Ha também a
limitacdo das normas para determinagéo de indice de vazios maximo e minimo a
areias limpas, podendo ocorrer maiores variagdes nos resultados para o rejeito
em estudo.

A Tabela 4.7 a seguir apresenta um resumo da condi¢cdo de compacidade
relativa as amostras, assim como a massa especifica seca, o teor de umidade
previsto e os resultados obtidos através da confirmacao da umidade por capsulas
retiradas das amostras reconstituidas na regido central do corpo de prova.

A tabela completa com as informacbes gerais dos corpos de prova
preparados pelos métodos objeto do presente estudo, assim como informagdes
gerais das amostras extraidas para a andlise microestrutural sdo apresentados
nas tabelas do Apéndice, Item vi).

Cabe ressaltar que o teor de umidade foi confirmado a partir da retirada de
material em trés regides do corpo de prova remoldado, sendo na base, regiao
central e topo, conforme apresentado no apéndice supracitado. A correlacao
apresentada abaixo para comparacgao do teor de umidade foi considerada apenas
para a capsula com material retirado da regiao central do corpo de prova, préximo
do local onde foi extraida a amostra para analise microestrutural.
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Observa-se que o teor de umidade obtido diverge consideravelmente em
relacdo ao calculado para os métodos SD e WP. Isso se deve a dois fatores
principais, sendo o primeiro a quantidade de &gua acrescentada durante a
execucao do ensaio para limpeza da parede do aparato do SD e do funil do WP e
0 segundo relacionado a perda de massa e umidade apds a retirada da membrana
para extracao dos corpos de prova para a analise de microestrutura.

Outro ponto de atencéo € quanto ao aparato colocado na regiao central do
corpo de prova (apresentado no item 3.5.1) que pode também influenciar no teor
de umidade. O método B apresentado neste trabalho, apesar de causar menos
perturbacdo na amostra, gera perda de dgua durante o processo de retirada da
membrana e o molde que envolve o corpo de prova considerado para a andlise
microestrutural limita o contato do rejeito umido dentro do acrilico com a regido de
entorno, o que também pode interferir no teor de umidade final.

Essas questdes também interferem no indice de vazios obtido para esses
métodos, conforme valores apresentados na Tabela 4.7. Para determinacdo do
indice de vazios a partir do teor de umidade (pesagem de capsulas em estufa), foi
utilizada a eq. 4-1 abaixo, em que Vv = Volume de vazios e Vs = Volume de
sélidos, considerando Gs = 2,99 obtido do ensaio apresentado no ltem 4.1.1.

e =W/Vs eq. 4-1

Chama a atencao que na técnica de WP é possivel se alcancar valores
maiores de indice de vazios que o previsto nas condicbes compacta e
medianamente compacta. Isso pode estar associado ao fato de que nesta técnica
nao se utiliza nenhum tipo de forca de compactacdo, sendo a forca da
sedimentacdo natural das particulas por gravidade. O material em estudo é
predominantemente arenoso, influenciando diretamente na velocidade de queda
da particula e no rearranjo estrutural, o que pode justificar tal fato.

A técnica SD variou muito o indice vazios, apresentando discrepancias em
relagcdo ao indice alvo e o obtido no estado fofo e medianamente compacto e néo
€ possivel se estabelecer uma correlagdo. Na condicdo compacta, o indice de
vazios obtido se aproximou do previsto inicialmente.

Para a técnica de MT ja se é esperado um resultado com indice de vazios
superior ao indice de vazios maximo (ABNT), uma vez que a técnica tem a
capacidade de produzir corpos de provas em estado muito fofo devido aos efeitos
capilares entre os graos (CORREA, 2018).

Essa maior variacao pode ser observada no grafico de dispersao da Figura
4.14.
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Outra questdo de complexidade adicionada a esta pesquisa reside no fato
de que os rejeitos exibem caracteristicas particulares e inerentes, herdadas das
ocorréncias minerais e dos processos de beneficiamento dos quais derivam, além
dos métodos de disposicao adotados. Embora se pressuponha que os rejeitos
possuam caracteristicas comportamentais semelhantes as dos solos naturais
granulares de transicao, é crucial destacar que esses tipos de materiais
apresentem diferencas substanciais entre si. Portanto, a abordagem tradicional da
mecanica dos solos deve ser colocada com cautela, considerando a complexidade
e as particularidades dos rejeitos, uma vez que normativas e ensaios foram
inicialmente desenvolvidos para materiais naturais e o rejeito € um material
fabricado pelo homem.

4.5
Caracterizacao Microestrutural

Todo o processo de preparacao das amostras para analise microestrutural
foi realizado no LGMA (Laboratério de Geotecnia e Meio Ambiente) da Puc-Rio.
As amostras, apés preparadas, foram transportadas para o LCT (Laboratério de
Caracterizacdo Tecnoldgica), do Departamento de Engenharia de Minas e de
Petréleo da Escola Politécnica da Universidade de Sdo Paulo em uma caixa de
isopor contendo gelo seco para manter a condigcao de congelamento das amostras
durante o transporte.

4.5.1
Microtomografia computadorizada de raios X (MicroCT)

Conforme apresentado no Item 3.5.2, o ensaio foi realizado em nove
amostras de rejeito de minério de ferro filtrado, reconstituidas pelos trés métodos
objeto do presente estudo, sendo: Moist Tamping (MT), Slurry Deposition (SD) e
Water Pluviation (WP). Para cada um dos métodos, variou-se o indice de vazios
inicial nos valores de 0,7; 0,75 e 0,8.

O ensaio foi realizado com o objetivo de avaliar as nuances de cada técnica
de reconstituicdo de amostras, no que tange a avaliagéo de estruturas reliquiares
dos corpos de prova, bem como distribuicdo das particulas e macroporosidade.

Os corpos de prova possuiram didmetro médio de 11 mm e altura média de
15 mm e buscou-se inicialmente realizar o ensaio com uma amostra teste para se
obter uma resolugcao com o melhor custo beneficio possivel. Um ponto de atencao
durante o teste foi o tempo de aquisicdo de imagens, que nao poderia ser muito
longo, uma vez que a amostra na condi¢ao inicial se encontra congelada e o feixe
de Raio-X emite calor, que provoca o derretimento da amostra. Logo, periodos de
exposicao muito longos da amostra ao feixe de Raio-X inviabilizaria a execug¢ao
do ensaio.

Apbs o teste, o equipamento foi devidamente ajustado e calibrado, e a
aquisicao das imagens replicada para as 9 amostras. A resolucao obtida se limitou
a escala de macroporos, desta forma, ndo foi possivel realizar o calculo da
porosidade total de cada amostra, que abrange micro, meso e macroporos.

Alguns fatores podem influenciar na qualidade dos conjuntos de dados
brutos que dao origem a matriz, que depende da energia do féton, do fluxo do
féton, do tamanho da amostra e do tipo de amostra. Imagens com alta resolucao
espacial (5 um) s6 podem ser obtidas com amostras pequenas (inferiores a 2 mm
de diametro) (PASSONI, 2013). Para se obter uma resolugdo melhor que
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abrangesse uma maior escala de distribuicdo de poros, seria necessario obter
corpos de prova de menores dimensdes, 0 que ndo seria representativo das
amostras, além da dificuldade em se moldar corpos de prova muito pequenos
durante os processos de reconstituicdo apresentados neste trabalho.

4.51.1
Analise qualitativa das amostras

Os resultados das imagens de microCT das amostras, em vistas ortogonais,
sdo apresentados da Figura 4.15 a Figura 4.23. No Apéndice ltem vii) também
estdo apresentadas algumas vistas horizontais de cada amostra para maiores
detalhes.

Um cristal pode ser definido como um sélido composto de 4&tomos, ions ou
moléculas arranjadas de maneira periédica e ordenada em uma estrutura
tridimensional (CULLITY e STOCK, 2001). Em condi¢des favoraveis de formacéo,
podem ser delimitados por superficies planas, assumindo formas geométricas
regulares. Embora grande parte das substancias, tanto naturais quanto sintéticas,
seja cristalina, algumas carecem de arranjo atébmico interno ordenado e séo
chamadas de amorfas. O vidro € um exemplo de substancia amorfa (KLEIN e
HURLBUT, 1985). A partir dos resultados apresentados, observa-se a
pigmentacao branca nas imagens relacionadas aos minerais cristalinos de maior
densidade como o minério de ferro, pigmentacdo em cinza relacionados a
minerais de menor densidade como a silica, proveniente do quartzo (um mineral
amorfo) e distribuicdo de vazios em coloragao escura, proxima do preto (auséncia
de particula).

Mahmood e Mitchell (1974) realizaram estudos para entendimento da
compressibilidade e resisténcia de areias através da avaliagdo da matriz desses
materiais com amostras reconstituidas pelas técnicas de compactacdo com
soquete, pluviacdo a seco e vibragédo, e relacionando a matriz do solo com
resisténcias sob carregamento ciclico. Foram consideradas densidades relativas
de 50 % e 80 % e a énfase do estudo estava na avaliacdo do contato entre gréos
e orientacdes das particulas. Como resultados, tem-se que a matriz produzida por
cada um dos métodos de preparacdo de amostras estudados foram bastante
reprodutiveis e a orientacdo preferencial das particulas nos planos se
desenvolvem na direcéo horizontal para cada um dos métodos de compactacao
estudado. Observou-se também que a intensidade da orientacao preferencial das
particulas ao longo do eixo aumenta conforme a umidade e observou-se
orientagdo quase aleatéria nas amostras preparadas por vibracao.

Para a compacidade relativa de 50% do estudo de Mahmood e Mitchell
(1974), a proporcao das orientagdes interplanares foi na faixa de 0 a +30° em
relagcdo ao eixo horizontal, sendo a proporcao de planos de contato orientados
nessas dire¢cdes maior do que em outras orientagdes para todos os métodos de
compactacao. Ja para a compacidade relativa de 80%, a propor¢cdo de contato
interparticulas é orientado de 0 a +£30° com a horizontal em maior proporgao para
pluviagdo seca do que para compactagdo com soquete, embora a resisténcia no
carregamento ciclico € consideravelmente maior para amostras preparadas por
compactacao com soquete. Os autores citam também que variagdes substanciais
na densidade da amostra em um estudo ao longo da longitudinal do corpo de
prova podem ser vistas em radiografias de Raio-X com maiores detalhes, e essas
variagoes diferiram para o preparo da amostra pelos diferentes métodos.

Diferentemente dos resultados obtidos dos estudos de Mahmood e Mitchell
(1974), os corpos de prova da presente pesquisa apresentaram uniformidade da
distribuicao dos graos e espagos vazios nas trés vistas ortogonais. Devido ao nivel
de resolugéo, ndo € possivel confirmar se hd uma orientagado preferencial das
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particulas, mas, com base nos estudos citados acima, hd uma tendéncia de
orientacao preferencial das particulas com o plano horizontal.

Yusa e Bowman (2019) também avaliaram a microestrutura de duas areias
siltosas com finos entre 4 e 35% com amostras indeformadas retiradas por gel
push, buscando avaliar seu grau de perturbacdo. As amostras foram carregadas
em diferentes niveis de tensao e observou-se que as mesmas também indicaram
uma orientacao preferencial das particulas com a horizontal.
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Realizando-se uma comparacao entre os métodos e considerando o mesmo
indice de vazios inicial, algumas observagcbes interessantes podem ser
identificadas na Figura 4.24 a Figura 4.26 a seguir.

MT SD
Figura 4.24 - Microtomografia computadorizada - Comparacéo entre amostras e =0,7.

MT SD
Figura 4.25 - Microtomografia computadorizada - Comparag¢ao entre amostras e =0,75.

MT
Figura 4.26 - Microtomografia computadorizada - Comparacéo entre amostras e =0,8.

Para a técnica MT, é possivel observar formacao de grumos devido ao
processo de compactacao estatica, que tendem a se manter mesmo com o
aumento do indice de vazios inicial da amostra. Nas imagens é possivel observar
a aglomeracgéao da silica e aumento do indice de vazios. Isso também pode estar
relacionado ao teor de umidade da amostra, compactada préxima da umidade
6tima do material, que gera capilaridade entre os graos, contribuindo para o
aumento de forcas de contato e formacao dos grumos.

Corréa (2018) cita que a estrutura das amostras nestes casos apresenta-se
numa formacdo denominada “favo de mel’ e “metaestavel’, e que conduz
frequentemente a um comportamento de suavizagédo das tensdes potencialmente
liquefavel para qualquer modo de carregamento. De acordo com Casagrande
(1975), e Vaid e Sivathayalan (2000), amostras por esse método tendem a
apresentar uma estruturagdo com maiores indices de vazios quando comparados
a amostras reconstituidas pelo método de pluviagao.
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Para a técnica SD, mesmo com a variagcdo do indice de vazios inicial,
observou-se uniformidade na distribuicao dos graos e contato interparticulas para
todas as amostras, bem como a formagdo de amostras reconstituidas menos
porosas e mais densas que as dos demais métodos, o que € coerente com 0s
resultados de indice de vazios obtidos e apresentados na Tabela 4.7. Isso pode
estar associado ao processo de agitacao da mistura, que gera homogeneizagao
do corpo de prova.

A técnica WP nao apresentou distribuicdo de particulas e espacgos vazios
tdo homogénea quanto a técnica SD, indicando, para esse material e nas
condicbes de execugdo do ensaio descritas neste trabalho, ser uma técnica
intermediaria com relagdo a variacées em indice de vazios e densificacdo das
particulas. Essa condicdo dos espacos vazios € inerente da propria técnica,
devido ao processo de sedimentacao natural das particulas sem qualquer esforgo
de compactacéo.

Com base nos resultados apresentados, alguns fatores chamam atencgao
quanto as técnicas de reconstituicdo de amostras, sendo eles:

e Observa-se diferentes arranjos de aglomerados de particulas como
resultado de diferentes métodos de preparacdo. Medicées de
distribuicao de tamanho de poro podem fornecer informacdes sobre
isso, como o ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio, que
para a condicao de congelamento do estudo, ndo foi possivel de ser
realizado;

e A influéncia do tipo de areia/rejeito pode influenciar na forma das
particulas e gradacgéao. O rejeito filtrado em estudo possui formato de
graos variavel, com graos angulares a esféricos e tamanhos
variaveis; e

e taxas de variagdo do indice de vazios, que causam pequenas
heterogeneidades dentro das amostras em relagdo a uma dada
densidade relativa média, que permanecem em grande parte
desconhecidas. Nas amostras do presente estudo, essa condicao
nao foi observada, porém a possibilidade de ocorréncia de
segregacao deve ser avaliada, com retirada de amostras em outras

) partes do corpo de prova em estudo para confirmacgao.

E possivel constatar que a técnica de MT tende a formar grumos durante o
processo de compactagdo com soquete, formando uma estrutura tida como favo
de mel, em uma condicdo metaestavel, conforme apresentado anteriormente,
podendo ser melhor associada a empilhamento de rejeitos compactados. A
técnica SD mostrou uniformidade e maior densificagdo das amostras, podendo ser
aplicada para depésitos hidraulicos a depender das condi¢des de deposicdo. Ja a
técnica WP, devido ao seu processo de sedimentacdo natural, também tende a
formar espacos vazios devido ao arranjo das particulas, sendo mais susceptivel a
sofrer segregagéo quando se possui teor de finos na amostra. Essa ultima técnica,
pode também ser aplicada a depédsitos hidraulicos devido ao processo de
sedimentacéao natural.

4.5.1.2
Extracao de atributos microestruturais

Segundo Barreto (2021), a extragao de atributos de microtomografia exige
processamento digital das imagens e segmentacdo da fase de interesse. A
segmentacéo foi feita em fase de poros e fases minerais quartzo, hematita e
goethita, mas o foco deste trabalho se limitou a quantificar a rede de poros visiveis
em microCT, devido a necessidade de se avaliar os espacos vazios gerados por
cada técnica de reconstituicdo de amostra. A Tabela 4.8 a seguir apresenta os
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resultados da segmentacao executada através da técnica de machine learning.

Tabela 4.8 - Porcentagens volumétricas da classificacdo da tomografia das amostras.
Classificacao

Lt Macroporos Quartzo Hematita Goethita
7623/2023 — MCT.7 (MT) 29,82% 65,20% 1,99% 2,99%
7624/2023 — MCT.75 (MT) 27,90% 67,13% 1,72% 3,25%
7625/2023 — MCT.8 (MT) 24,07% 67,71% 3,71% 4,50%
7626/2023 — SCT.7 (SD) 11,99% 80,38% 2,95% 4,69%
7627/2023 — SCT.75 (SD) 12,33% 74,86% 5,92% 6,89%
7628/2023 — SCT.8 (SD) 14,53% 73,80% 5,09% 6,58%
7629/2023 — PCT.7 (WP) 27,01% 67,63% 3,08% 2,27%
7630/2023 — PCT.75 (WP) 28,37% 66,83% 2,64% 2,17%
7631/2023 — PCT.8 (WP) 25,19% 69,81% 2,08% 2,92%

A porosidade do solo & composta pela macroporosidade (diametro
equivalente dos poros maior que 300 pm) e microporosidade (diametro
equivalente dos poros menor ou igual a 300 um) (EMBRAPA, 2017). Contudo,
essa classificacdo pode variar podendo haver subclasses intermediarias como
mesoporos e pordides, a depender do didmetro equivalente dos poros. Na
interpretacdo de porosimetria de mercurio (MIP), uma escala usada consiste em
microporos, que estdo relacionados a fragdo argila (d < 0.2um), mesoporos
relacionados a fracdo silte (0.2um < d < 6um), € macroporos relacionados a fragao
areia (d > 6um) (BS I1SSO 11277:2009 apud Delcourt et al, 2022). Devido ao
tamanho e resolucdo das amostras tomografadas, foi possivel calcular apenas
parte da escala de macroporos, ndo sendo possivel quantificar a microporosidade.

Observa-se similaridade nas porcentagens volumétricas obtidos pelas
técnicas de reconstituicdo de amostras MT (amostras 7623 a 7625) e WP
(amostras 7629 a 7631). A técnica SD (amostras 7626 a 7628) indicou
porcentagens volumétricas na escala de macroporos inferior, indicando que o
processo de homogeneizagdo da amostra pode de fato interferir no rearranjo de
particulas e redistribuicao dos poros dentro da matriz do rejeito. Tais observacoes
sdo constatadas nos resultados obtidos na Figura 4.27 através da ferramenta
Trainable Weka Segmentation, contendo a delimitagdo dos poros em vermelho
nas amostras para cada uma das técnicas estudadas neste trabalho. Também é
possivel observar que, apesar da macroporosidade das técnicas MT e WP serem
similares, a distribuicdo nos poros na técnica WP tende a ser menos uniforme,
possivelmente associado ao processo de sedimentacéo natural das particulas.

BN L '1 ¥ w::: 5

(@) MT (o) SD - (c)wP
Figura 4.27 - Poros segmentados (em vermelho) - Comparacao entre amostras e =0,7 —
Imagem n®100.
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5
Conclusoes e Sugestoes

5.1
Conclusoes

O propésito fundamental das técnicas empregadas na reconstituicdo de
amostras visa replicar um componente de solo ou rejeito, com a finalidade de
reproduzir fielmente o arranjo de particulas, o indice de vazios e, em alguns casos,
o0 processo de formagéo in-situ. Tudo isso deve ser realizado de maneira precisa
e conveniente, garantindo uniformidade e repetibilidade nos resultados obtidos.

Portanto, a dificuldade pratica central reside na selecao apropriada do
método de elaboracao de corpos de prova em laboratério, que viabilize a produgao
de elementos de solo com uma estrutura analoga aquela encontrada no campo.
Essa escolha torna-se crucial e é frequentemente fonte de equivocos ao se
investigar o comportamento dos solos ou rejeitos nao coesivos.

Buscando complementar estudos na area, o presente trabalho focou na
avaliacao da microestrutura de amostras de rejeito de minério de ferro filtrado por
diferentes técnicas de reconstituicido de amostras, buscando compreender os
efeitos observados em cada uma das técnicas e como eles podem auxiliar no
entendimento de divergéncias de comportamento encontradas na literatura e na
pratica da mecénica dos solos.

A andlise bibliogréfica realizada neste estudo evidenciou a variabilidade
quanto a classificagdo e composicao quimica de rejeitos de minério de ferro,
principalmente influenciado pela sua origem geolégica e pelo processo de
beneficiamento, sendo fundamental sua caracterizacdo fisica, quimica e
mineralégica.

Quanto aos resultados da caracterizagao fisica, o rejeito apresentou curva
granulométrica bem graduada, sendo classificado como uma areia siltosa nao
liquida e n&o pléstica. O valor do Gs foi de 2,99 considerando o material passante
na peneira #40, com variacbes entre 2,68 (retido na peneira #100) e 3,65
(passante na peneira #200), indicando grande influéncia dos finos no aumento do
valor de Gs.

Quanto a classificacao quimica, o pH das amostras encontrado foi basico,
compativel com o esperado para esse tipo de material. A anédlise quimica total
indicou presenga de teor de 6xido de ferro, silica e teor de alumina.

Os resultados da andlise mineralégica mostraram um rejeito composto
basicamente de quartzo, hematita e goethita, assim como os componentes de
ferro e aluminio estdo na condicdo de Oxidos e hidroxidos ou em caulinita,
indicando que os resultados da anadlise quimica total e mineralogia estdo
coerentes entre si.

Quanto a analise microestrutural, foi possivel observar através de resultados
de MEV, o mineral quartzo apresenta maior granulometria, com formato isomeétrico
(3D), variando de formato sub-arredondado a angular. Os demais constituintes,
como concrecdes de éxidos de ferro e aluminio, possuem tamanho de particulas
menores, algumas em condicao livre e outras aderidas aos graos de quartzo, com
formato lamelar e angular.

Os resultados obtidos dos ensaios de microtomografia computadorizada de



110

raios X indicaram arranjo desorientado e macroporoso entre as técnicas de
reconstituicdo de amostras. Essa constatacao visual indica que cada técnica de
reconstituicdo de amostra gera uma matriz de rejeito especifica, observando-se
similaridade microestrutural entre as técnicas MT e WP. O ensaio também
apresentou uma boa repetibilidade dos métodos para analise microestrutural
quando se observa os resultados visuais em 3D das 9 amostras, ndo sendo
observada segregacao de particulas ou variacao de densidade ao longo do perfil
da amostra. Apesar disso, a possibilidade de ocorréncia dessa segregacao pode
ocorrer e deve ser melhor avaliada, com retirada de amostras para anélise
microestrutural em outras partes de um mesmo corpo de prova em estudo para
confirmagéo.

A partir dos resultados das campanhas experimentais, foi possivel observar
a dificuldade em se manter as condi¢des iniciais de indice de vazios e teor de
umidade para as técnicas de SD e WP. Esse fato levanta questionamentos quanto
ao controle da densidade durante a execugdo dos ensaios. Isso se deve a
limitagbes das proprias técnicas, que, durante o processo de reconstituicdo de
amostras, acrescentam agua para limpeza das paredes dos aparatos, que nao é
previamente calculada e controlada. Para o caso do SD, ha também possibilidade
de perda de agua e massa durante o processo de homogeneizacao e é importante
buscar vedar ao méaximo o aparato antes da execugao do ensaio.

Para a técnica MT, é possivel observar formacao de grumos devido ao
processo de compactacao estatica, que tendem a se manter mesmo com o
aumento do indice de vazios inicial da amostra. Essa condicdo pode ser
denominada “favo de mel” e “metaestavel” segundo apresentado no trabalho de
Corréa (2018). Isso também pode estar relacionado ao teor de umidade da
amostra, compactada proxima da umidade O6tima do material, que gera
capilaridade entre os graos, contribuindo para o aumento de forcas de contato e
formagao dos grumos.

Para a técnica SD, mesmo com a variacdo do indice de vazios e
discrepéancias encontradas, observou-se uniformidade na distribuicdo dos graos e
contato inter-particulas para todas as amostras nos ensaios de microestrutura.
Isso pode estar associado ao processo de agitacdo da mistura, que gera
homogeneizagdo e densificacdo do corpo de prova. Este fato pode ser
corroborado pelas imagens segmentadas da microtomografia computadorizada,
no qual notou-se distribuicdo uniforme entre particulas e espacos vazios. No
ensaio, ha também a possibilidade de perda de agua e massa durante a
movimentagéo do aparato, mesmo utilizando vedac¢do com o-rings e isso também
pode influenciar na variagao da densidade final obtida nos resultados.

A técnica WP nao apresentou distribuicdo de particulas e espagos vazios
tdo homogénea quanto a técnica SD, porém a formacao de grumos foi menos
pronunciada que a técnica MT, indicando, para esse material e nas condi¢des de
execucao do ensaio descritas neste trabalho, ser uma técnica intermediaria com
relacdo a variagbes em indice de vazios e densificagdo das particulas. Essa
condicdo dos espacgos vazios € inerente da propria técnica, devido ao processo
de sedimentacao natural das particulas sem qualquer esfor¢co de compactacao.

Com base nos resultados apresentados, é possivel observar diferentes
arranjos de aglomerados de particulas como resultado de diferentes métodos de
preparacao e a forte influéncia do geomaterial na forma das particulas e gradagao.
Desta forma, é necessério se estudar como o rejeito esta disposto in-situ, para
que a melhor técnica de reconstituicdo de amostras seja adotada.

Neste estudo foi possivel observar que a técnica MT, devido ao processo de
compactacdo com soquete, pode melhor representar a estrutura de rejeitos
filtrados e compactados em campo. A técnica SD mostrou uniformidade das
amostras, podendo ser bem aplicada para depoésitos hidraulicos a depender das
condicoes de lancamento dos rejeitos. J& a técnica WP, devido ao seu processo
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de sedimentagdo natural, também tende a formar espacos vazios devido ao
arranjo das particulas, sendo mais susceptivel a sofrer segregacdo quando se
possui teor de finos na amostra, porém podendo reproduzir bem disposicées
hidraulicas devido ao préprio processo de sedimentagéo natural.

Por fim, a pesquisa buscou avaliar a microestrutura de um rejeito de minério
de ferro através da matriz gerada por cada técnica de reconstituicao de amostras,
identificando os aspectos que podem influenciar no arranjo e distribuicado dos
grédos no meio e macroporosidade. O congelamento instantaneo pode preservar
as caracteristicas das amostras, porém cada técnica possui suas limitacoes e
individualidades as quais foram abordadas neste trabalho, e devem ser utilizadas
com cautela para definicao da técnica a ser adotada em funcéo da condi¢édo do
rejeito in-situ para fins de comparacao.

Conclui-se, finalmente, que o trabalho realizado pode fomentar um melhor
direcionamento de estudos de comportamento de geomateriais ndo coesivos
quanto a contribuicdo na avaliacdo da matriz de cada tipo de amostra
reconstituida, avaliando a forma de rearranjo dos gréos e distribuicdo das
particulas no meio por cada uma das técnicas adotadas no trabalho.

5.2
Sugestoes para trabalhos futuros

A reconstituicdo de amostras em geomateriais pouco coesivos ainda € um
tema em aberto que gera muitas discussbes, tanto pela variacdo no
comportamento tensdo-deformacgéo, quanto pela forma prépria de rearranjo da
matriz quando se compara diferentes técnicas de reconstituicdo de amostras.

Desta forma, aconselha-se que este estudo possa ser continuado
considerando os seguintes conteudos:

e Adaptar os aparatos de reconstituicio de amostras (atualmente
adequado para ensaios de resisténcia ao cisalhamento triaxial) para
analise de microestrutura;

e Buscar um maior controle do volume de agua acrescido durante a
execucao dos ensaios de SD e WP durante a etapa de limpeza das
paredes dos aparatos (realizado com o intuito de ndo se perder
massa durante o processo), de forma a tentar controlar melhor a
densidade final do corpo de prova. Para tal, sugere-se a utilizacao de
uma balanga com alta precisao devidamente protegida e adaptada a
ser utilizada durante todo o processo de preparacao dos corpos de
prova;

o Retirada de amostras para andlise microestrutural em outras partes
de um mesmo corpo de prova para confirmacao da homogeneidade
da distribuicdo das particulas e vazios ao longo do perfil da amostra;

e Estudar uma forma de se conseguir obter imagens de
microtomografia computadorizada com uma maior resolugéo,
abrangendo toda a faixa de distribuicdo de poros. Para isso, testes
com amostras de menor tamanho devem ser feitos, porém nao se
esquecendo da representatividade em escala do rejeito;

e Realizar ensaios de MEV e porosimetria por intrusdo de mercurio em
amostras reconstituidas. Varios trabalhos vém adotando o uso de
resinas para manter a estrutura do corpo de prova, que podem ser
testadas. A viscosidade das mesmas também deve ser analisada e
sua influéncia nestes ensaios;

e Extrair amostras de rejeito congeladas para comparagao com o tecido
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in-situ, buscando identificar qual técnica consegue reproduzir melhor
a condicao real de disposi¢éao do rejeito no meio.
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Tabelas de calculo e identificacdao de picos — Ensaio de DRX

Picos identificados AM 01 - #40

Contagem 1 (%) 26(°) d(nm) d(A) Mineral
2200 32,84 21,00 0,42 4,23 Quartzo
190 2,84 24,00 0,37 3,71 Hematita
6700 100,00 26,50 0,34 3,36 Quartzo
200 2,99 32,00 0,28 2,80 Goethita
380 5,67 33,00 0,27 2,71 Hematita
260 3,88 35,50 0,25 2,53 Magnetita
680 10,15 37,00 0,24 2,43 Caulinita
740 11,04 39,00 0,23 2,31
400 5,97 40,00 0,23 2,25 Goethita
200 2,99 41,00 0,22 2,20 Hematita
1050 15,67 42,00 0,22 2,15
600 8,96 46,00 0,20 1,97
175 2,61 49,50 0,18 1,84 Hematita
1060 15,82 50,00 0,18 1,82
230 3,43 54,00 0,17 1,70 Hematita
270 4,03 55,00 0,17 1,67 Caulinita
190 2,84 55,00 0,17 1,67 Caulinita
70 1,04 57,50 0,16 1,60 Hematita
870 12,99 60,00 0,15 1,54
120 1,79 62,50 0,15 1,49 Magnetita
380 5,67 64,00 0,15 1,45 Hematita
100 1,49 66,00 0,14 1,41 Goethita
525 7,84 67,50 0,14 1,39
490 7,31 68,50 0,14 1,37
60 0,90 70,00 0,13 1,34
70 1,04 72,00 0,13 1,31 Hematita
70 1,04 73,80 0,13 1,28  Magnetita
140 2,09 75,50 0,13 1,26 Magnetita
140 2,09 77,50 0,12 1,23
200 2,99 80,00 0,12 1,20
410 6,12 82,00 0,12 1,17
110 1,64 83,00 0,12 1,16
360 5,37 84,00 0,12 1,15
80 1,19 85,00 0,11 1,14
70 1,04 88,50 0,11 1,10
Picos identificados AM 02 - #40
Contagem 1(%) 26(°) d(nm) d(A) Mineral
4700 70,15 21,00 0,42 4,23 Quartzo
160 2,39 24,00 0,37 3,71 Hematita
16350 244,03 27,00 0,33 3,30 Quartzo
160 2,39 33,00 0,27 2,71 Hematita
1200 17,91 37,50 0,24 2,40 Hematita
1850 27,61 39,50 0,23 2,28 Goethita
650 9,70 40,00 0,23 2,25 Goethita
1350 20,15 42,00 0,22 2,15 Hematita
1450 21,64 46,00 0,20 1,97 Caulinita
1240 18,51 50,00 0,18 1,82 Hematita
100 1,49 54,00 0,17 1,70  Hematita

122



Picos identificados AM 02 - #40

Contagem 1(%) 26(°) d(nm) d(A) Mineral
1320 19,70 55,00 0,17 1,67  Caulinita
100 1,49 57,00 0,16 1,61  Magnetita
930 13,88 60,00 0,15 1,54  Goethita

60 0,90 62,00 0,15 1,50 Hematita

290 4,33 64,00 0,15 1,45 Hematita

80 1,19 66,00 0,14 1,41 Goethita

1060 15,82 68,00 0,14 1,38  Goethita

50 0,75 72,00 0,13 1,31 Hematita
550 8,21 73,50 0,13 1,29
450 6,72 76,00 0,13 1,25
90 1,34 78,00 0,12 1,22
250 3,73 80,00 0,12 1,20
750 11,19 81,50 0,12 1,18
390 5,82 84,00 0,12 1,15
50 0,75 87,00 0,11 1,12
Picos identificados AM 01 - #200

Contagem 1(%) 26(°) d(nm) d(A) Mineral
1750 51,17 21,00 0,42 4,23 Quartzo
335 9,80 24,00 0,37 3,71 Hematita
3420 100,00 27,00 0,33 3,30 Quartzo
650 19,01 33,00 0,27 2,71 Hematita
530 15,50 36,00 0,25 2,49  Hematita
750 21,93 37,00 0,24 2,43  Goethita
610 17,84 40,00 0,23 2,25  Goethita
270 7,89 40,00 0,23 2,25  Goethita
240 7,02 41,00 0,22 2,20 Hematita
590 17,25 42,00 0,22 2,15
200 5,85 46,00 0,20 1,97
300 8,77 49,50 0,18 1,84  Hematita
1150 33,63 50,00 0,18 1,82  Hematita
475 13,89 54,00 0,17 1,70  Hematita
300 8,77 55,00 0,17 1,67  Caulinita
230 6,73 58,00 0,16 1,59  Hematita
500 14,62 60,00 0,15 1,54
290 8,48 62,00 0,15 1,50 Hematita
260 7,60 64,00 0,15 1,45 Hematita
360 10,53 68,00 0,14 1,38
240 7,02 72,00 0,13 1,31 Hematita
330 9,65 74,00 0,13 1,28  Magnetita
210 6,14 75,00 0,13 1,27
150 4,39 78,00 0,12 1,22
220 6,43 80,00 0,12 1,20
280 8,19 81,00 0,12 1,19
100 2,92 83,00 0,12 1,16
110 3,22 84,00 0,12 1,15
105 3,07 85,00 0,11 1,14
110 3,22 87,50 0,11 1,11
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Picos identificados AM 02 - #200

Contagem 1 (%) 20 (9 d(nm) d(A) Mineral
2400 70,18 21,00 0,42 4,23 Quartzo
250 7,31 24,00 0,37 3,71 Hematita
11300 330,41 26,50 0,34 3,36 Quartzo
680 19,88 33,00 0,27 2,71 Hematita
150 4,39 35,00 0,26 2,56 Hematita
240 7,02 36,00 0,25 2,49 Hematita
400 11,70 36,50 0,25 2,46 Goethita
1480 43,27 39,50 0,23 2,28 Goethita
880 25,73 40,50 0,22 2,23 Hematita
750 21,93 42,00 0,22 2,15
410 11,99 46,00 0,20 1,97
200 5,85 49,50 0,18 1,84 Hematita
980 28,65 50,00 0,18 1,82
300 8,77 54,00 0,17 1,70 Hematita
800 23,39 55,00 0,17 1,67 Caulinita
150 4,39 57,50 0,16 1,60 Hematita
900 26,32 60,00 0,15 1,54
150 4,39 62,00 0,15 1,50 Hematita
240 7,02 64,00 0,15 1,45 Hematita
100 2,92 66,00 0,14 1,41 Goethita
550 16,08 68,00 0,14 1,38
200 5,85 72,00 0,13 1,31 Hematita
350 10,23 73,50 0,13 1,29 Magnetita
375 10,96 76,00 0,13 1,25
80 2,34 78,00 0,12 1,22
240 7,02 80,00 0,12 1,20
235 6,87 81,00 0,12 1,19
100 2,92 83,00 0,12 1,16
190 5,56 84,00 0,12 1,15
100 2,92 85,00 0,11 1,14
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Graficos individuais de difratograma de Raio-X
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VIl. Microtomografias de Raio-X 3D — Imagens de secoes diversas

Amostra 7623-23 — Método de reconstituicao MT - e=0.7
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Amostra 7624-23 — Método de reconstituicao MT - e=0,75
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Amostra 7625-23 — Método de reconstituicao MT - e=0,8
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Amostra 7626-23 — Método de reconstituicao SD - e=0.7
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Amostra 7627-23 — Método de reconstituicao SD - e=0,75
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Amostra 7628-23 — Método de reconstituicao SD - e=0.8
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Amostra 7629-23 — Método de reconstituicao WP - e=0,7




151

Amostra 7630-23 — Método de reconstituicao WP - e=0,75
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Amostra 7631-23 — Método de reconstituicao WP - e=0,8




