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RESUMO

A industria de papel e celulose possui grande relevancia na economia global,
sendo uma das industrias que mais geram residuos. Como grande parte desses
residuos ainda é disposta em aterros industriais, estudos que viabilizem a sua
reciclagem sédo cada vez mais necessarios, promovendo, desta forma, a mitigacao de
impactos ambientais negativos aliada a redu¢ao do consumo de recursos naturais nao
renovaveis. O objetivo geral desta pesquisa foi avaliar o efeito do tratamento de dregs
(residuo gerado em processo Kraft) de modo a viabilizar o seu emprego como filer em
misturas betuminosas. Para isso, foi proposto um tratamento desse residuo por
lavagem e filtracdo, promovendo a redugado do teor de sais sollveis, responsaveis
pelo aumento do consumo do cimento asfaltico de petréleo (CAP) e reducdo da
resisténcia mecénica de misturas betuminosas. Para verificar a eficiéncia do
tratamento, foi realizada a caracterizacao fisica, quimica e mineral6gica do residuo
antes e apos o tratamento, bem como a caracterizagao fisica e mecanica das misturas
asfalticas produzidas com e sem a incorporacao do residuo. Houve reducao dos
valores de pH e principalmente de condutividade elétrica ao longo das 3 lavagens
aplicadas, sendo esta ultima reduzida em 98% quando comparada ao residuo néo
tratado. No ensaio Marshall, os tracos contendo dregs em sua composi¢ao atenderam
a todos os limites normativos, e a mistura contendo 4% de dregs apresentou fluéncia
inferior ao trago de referéncia. O tratamento desse material pode viabilizar o0 seu uso
em pavimentos mais sustentaveis, atentando-se as especificacdes estabelecidas por

normas vigentes.

Palavras-chave: Dregs. Tratamento de dregs. Residuo da industria de papel e
celulose. Misturas betuminosas.



ABSTRACT

The pulp and paper industry has great relevance in the global economy, being
one of the top waste generating industry. As a large part of this waste is still disposed
of in industrial landfills, studies that enable its recycling are increasingly necessary,
promoting the mitigation of negative environmental impacts allied to the reduction of
the consumption of non-renewable natural resources. The general objective of this
research was to evaluate the effect of the treatment of dregs (waste generated in Kraft
process) to enable its use as a filler in bituminous mixtures. For this, is was proposed
washing and filtration of the waste, promoting the reduction of the content of soluble
salts, responsible for the increase in the consumption of petroleum asphalt cement
(PAC) and reduction of the mechanical resistance of bituminous mixtures. To verify the
efficiency of the treatment, the physical, chemical and mineralogical characterization
of the waste was carried out before and after the treatment, as well as the physical and
mechanical characterization of the asphalt mixtures produced with and without the
incorporation of the waste. There was a reduction in pH values and mainly in electrical
conductivity over the 3 washes applied, being the EC reduced by 98% when compared
to the untreated waste. In the Marshall test, the mixes containing dregs in their
composition met all normative limits, and the mixture containing 4% of dregs showed
lower fluence than the reference mix. The treatment of this material can enable its use
in more sustainable pavements, paying attention to the specifications established by
current standards.

Keywords: Dregs. Dregs treatment. Waste from the pulp and paper industry.

Bituminous mixtures.
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1 INTRODUCAO

O setor da construcdo civil sofreu diversas mudancas nos ultimos anos por
conta do crescimento populacional, aliado ao processo de urbanizacdo. Apenas no
século XX, a populacao quadruplicou, havendo uma projecao de aumentar ainda mais
nas proximas décadas, passando de 6 bilhbes de pessoas no mundo para
aproximadamente 10 bilhdes até 2050 (MEHTA; MONTEIRO, 2014; PRB, 2019).
Portanto, ha a necessidade de fornecer infraestruturas que comportem esse
crescimento, responsavel por grande parte da geracao de residuos, fator que tém
preocupado as empresas do setor industrial por conta dos impactos ambientais e para
atender a Lei 12.305 da Politica Nacional de Residuos Sélidos (PNRS) (BRASIL,
2010). Para que seja possivel o reaproveitamento desses materiais, € necessario
estabelecer métodos que viabilizem sua aplicacdo. Além da propria geracao de
residuos, o uso de recursos naturais ndo-renovaveis preocupa o setor da construgao
civil, fazendo com que se encontre alternativas para mitigar essa escassez através da
sua substituicdo por residuos (RIBEIRO, 2011).

Na construcao civil, diversos residuos podem ser aplicados em misturas
betuminosas e em compostos cimenticios. No segundo caso, Marques et al. (2014)
realizaram um estudo de aplicagdo de dregs (residuos originados no processo Kraft
da industria de papel e celulose) como agregados em argamassas, evidenciando que
a substituicao ideal é de 10%, resultando em um aumento de 23% na resisténcia a
compressao dos corpos de prova. A incorporacao de dregs na producao de clinquer
também j& se mostrou eficaz em um estudo realizado por Buruberri, Seabra e
Labrincha (2015), onde a temperatura de calcinagao aplicada na mistura com dregs
foi menor do que na mistura referencial, indicando uma economia de energia na
producdo deste material.

Para possibilitar a utilizacdo dos dregs como agregados em misturas
betuminosas, é necessario realizar um tratamento desses residuos. Modolo et al.
(2010) avaliaram a utilizacao dos dregs como agregados em misturas betuminosas,
realizando caracterizacao fisica e quimica do material. As misturas contendo o residuo
apresentaram menor resisténcia e maior sensibilidade a agua por conta dos sais
soluveis na sua composicao; portanto, foi proposta uma filtracdo dos sais soluveis
presentes nos dregs para possibilitar sua incorporacdo nas misturas propostas. Ao
final do processo de lavagem, os dregs apresentaram menores particulas, reducao de
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75% da concentracdo de sais solUveis, atingiram a estabilidade Marshall e
apresentaram valores compativeis em comparacao as misturas de referéncia.
Portanto, para esta pesquisa, propde-se dar continuidade ao estudo de Modolo
et al. (2010), aprimorando o método de lavagem por filiragdo dos dregs para
possibilitar seu uso em misturas betuminosas, testando a eficiéncia da sua aplicagao

em pavimentos.

1.1 JUSTIFICATIVA

A elevada geracgao de residuos pelas industrias, bem como as dificuldades de
disposicao final e impactos ambientais negativos relacionados a essa geracao,
sugerem a utilizacdo desses materiais em diversos setores, resultando em um menor
extrativismo de recursos materiais ndo renovaveis. No Brasil, os dregs sdo muito
utilizados para correcao de pH dos solos, porém, conferem um problema em paises
qgue nao o utilizam para este fim: como nao é necessario esse mesmo tratamento nos
solos, os residuos acabam sendo destinados aos aterros (MODOLO et al., 2010). O
tratamento dos dregs para possibilitar sua utilizacdo em misturas betuminosas pode
ser uma alternativa viavel para mitigar esse problema, dando outras finalidades ao
material para que nao seja descartado. O aproveitamento do residuo como filer
nessas misturas visa a producao de um pavimento mais sustentavel e que atenda aos

parametros exigidos por normas vigentes.

1.2 OBJETIVOS

Os objetivos do trabalho subdividem-se em geral e especificos.

1.2.1 Objetivo Geral

O objetivo geral da pesquisa é avaliar o efeito do tratamento de dregs (residuo
gerado em processo Kraft) de modo a viabilizar o seu emprego como filer em misturas

betuminosas.

1.2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos da pesquisa séo:
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a) avaliar os resultados da caracterizacao fisica, quimica e mineralégica dos
dregs visando a sua aplicacdo em pavimento asfalticos;

b) implementar o tratamento dos dregs por lavagem e filtragao a fim de reduzir
a concentracao de sair soluveis;

c) avaliar o efeito da lavagem por meio de nova caracterizacdo dos residuos
tratados;

d) avaliar o potencial do emprego dos dregs tratados como filer em misturas
betuminosas com base nas especificacées do DNIT 031/2006.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

A fundamentacéo teérica da pesquisa traz o cenario da industria da celulose —
com dados da producao mundial e do pais, para contextualizar a importancia do setor
—, bem como o processo Kraft, de onde se obtém a celulose. Na sequéncia, sao
abordadas as caracteristicas dos dregs e solu¢des de valorizacao para este residuo.
Finaliza-se com o subcapitulo de pavimentacao asfaltica, subsidiando a proposta de
aplicacao dos dregs em misturas asfalticas.

2.1 CENARIO DO SETOR DA CELULOSE

No cendrio mundial, o Brasil esta entre os paises com maior producao de
celulose. Os Estados Unidos lideram o ranking dos 12 maiores produtores, e 0s outros
paises apresentam oscilacdo nas posigdes entre um ano e outro, sendo eles: Brasil,
China, Canadé, Jap3o, Suécia, Finlandia, Russia, Indonésia, Chile, india e Alemanha,
destacados na Figura 1 (UNSD, 2020).

Figura 1 — Maiores produtores de celulose no mundo em 2019

Produgdo [mil ton]
50.955

28.124

5.293

Fonte: Adaptada de UNSD (2020).

Destaca-se que o Brasil subiu duas posi¢des no ranking em um periodo de 5

anos, com um aumento de 41% na sua producao de celulose, conforme Gréfico 1.
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Gréfico 1 — Comparativo da producgéo de celulose em 2014 e 2019
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Fonte: Adaptado de BRACELPA (2014 apud ALVES et al., 2015) e UNSD (2020).

O setor de arvores plantadas no Brasil sustenta fortemente os trés pilares da
sustentabilidade: econdmico, social e ambiental. Na parte econémica, representa
6,9% do PIB industrial do pais, sendo responsavel por 5,2% do total de exportagdes,
além de gerar R$ 12,8 bilhdes em tributos anualmente (federais, estaduais e
municipais), valor correspondente a 0,9% da arrecadagéo nacional. Na esfera social,
o setor detém 3,8 milhdes e empregos diretos e indiretos. Em se tratando do
ambiental, a area total de arvores plantadas é responsavel por absorver 1,7 bilhdes
de toneladas de CO2eq' (equivalente de diéxido de carbono) da atmosfera,
contribuindo expressivamente nas medidas de controle de poluicdo. O pais possui
7,83 milhdes de hectares de arvores plantadas, sendo 36% dessa area para celulose
e papel. O pais que mais importa celulose do Brasil € a China, e os paises da América
Latina sdo os que mais importam papel (IBA, 2020a).

Os Graficos 2 e 3 apresentam os dados da producéo de papel e celulose no
Brasil entre 2010 e 2019.

! Medida métrica utilizada para comparar as emissdes dos vérios gases de efeito estufa, baseada no
potencial de aquecimento global de cada um (IBA, 2020a).
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Gréfico 2 — Producéo de celulose no Brasil

22.000
20.000
18.000 -

8 16.000 :

<  14.000 —N PR

& 12.000 S R BE BN N

S .

F  10.000 :
8.000 1 - - - - | 1
6.000 - I - i - | = i ]
4.000 R R SR TR EE E R BEE R B
2_000 - - - ] - - - ] |

6 ER BN | | BN RN
2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019
B Produgdo Importagdo ™ Exportagdo
Fonte: IBA (2020b).
Grafico 3 — Producéo de papel no Brasil
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Fonte: IBA (2020b).

Conforme Gréafico 2, a industria de celulose segue apresentando um
crescimento da sua producao ao longo da ultima década, assim como na exportacao.
Segundo o relatério do 42 trimestre de 2020 da IBA (2021), o ano de 2020 ainda
apresentou um aumento na producao de celulose, totalizando 20,953 milhdes de
toneladas. A producao de papel no Brasil se mantém estavel neste mesmo periodo,
com aproximadamente 10 milhdes de toneladas produzidas por ano.

2.2 PROCESSO KRAFT

A polpa celuldsica pode ser obtida através de diferentes processos comerciais,

definidos por critérios fisicos, como o rendimento do processo por hectare, e quimicos,
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como o pH conforme o tipo de composto quimico utilizado. Destacam-se a polpacao
Kraft, pasta mecénica, semi-quimica e sulfito (FOELKEL; BARRICHELO, 1975).

Dentre os principais processos comerciais para obtencdo de celulose, o mais
utilizado atualmente é a polpacao Kraft, um processo quimico onde o hidroxido de
sédio (NaOH) e o sulfeto de sbdio (Na2S) atuam como deslignificantes, originando
uma polpa celulésica de elevada qualidade. Corresponde a aproximadamente 60% da
industria mundial de celulose (WASTOWSKI, 2018). A Figura 2 mostra as etapas
desse processo.
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Figura 2 — Fluxograma do processo Kraft
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Fonte: Adaptada de Martins et al. (2007, p. 611).

Principal matéria prima do processo, as mudas de eucalipto sdo selecionadas
a partir do seu material genético, de forma que proporcione um bom crescimento ao
longo de 120 dias, periodo em que sao reproduzidas em viveiro, para depois serem
expedidas para o campo. Nesta etapa, entra em acao a silvicultura, ciéncia das

plantacdes e seus métodos de regeneracao. E necessario um plantio com o devido

preparo do solo para garantir a colheita do eucalipto no periodo de aproximadamente
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7 anos, no caso do Brasil. Pode ser utilizado maquinario que descasca as toras no
momento da colheita, ou ainda deixando as toras com casca. Essas cascas sao
encaminhadas para uma caldeira de biomassa, onde o vapor gera energia elétrica
(FIBRIA, 2014).

A primeira etapa do processo Kraft € a digestdo dos cavacos de madeira. Elas
passam por um cozimento a aproximadamente 170 °C, seguindo para o lavador com
adicao de agua, resultando no licor negro fraco. Apds ser submetido a uma etapa de
evaporacao, a solucdo aquosa gerada nesta fase é o licor negro concentrado, que
entao é queimado na caldeira de recuperacao a uma temperatura préxima a 1000 °C.
O que resulta desse processo é o chamado smelt, rico em carbonato de sodio
(Na2COs3) e sulfeto de sodio (Naz2S) (ALVES et al., 2015; MARTINS et al., 2007).

O smelt segue para um tanque de dissolucdo onde é dissolvido, gerando o
chamado licor verde, que € submetido a processos de clarificagdo e reaproveitamento
dos quimicos no processo. As impurezas sélidas remanescentes dessa etapa, séo
denominados, dregs. Apds essa clarificacdo, adiciona-se cal viva (CaO) ao licor verde
no slaker (apagador da cal), onde os soélidos residuais gerados na etapa do processo
s&o denominados grits (MODOLO, 2014).

2.2.1 Etapa de Caustificacao

Com a adicao de cal, o carbonato de sddio (Na2CQs3) presente no licor verde é
convertido em hidréxido de sodio (NaOH), processo esse denominado de
caustificacdo. Os produtos desse processo sao encaminhados para o clarificador de
licor branco, onde ocorre a remocao dos precipitados de carbonato de célcio, restando
a lama de cal (CaCOs), posteriormente submetida a uma lavagem para remogéao dos
vestigios de sodio. E importante ressaltar que mesmo sendo composta
majoritariamente por CaCQOs, essa lama € conhecida na industria por lama de cal. Na
sequéncia, ela segue para o forno de cal, onde é calcinada a aproximadamente 850
°C, podendo sempre que necessario ser reintroduzida no processo na etapa ja
mencionada de clarificacao do licor verde, ou seja, no apagador da cal. O licor branco
residual da clarificagédo é reciclado logo no inicio do processo, ap6s a digestdo. Ja o
licor branco fraco residual da lavagem da cal é utilizado na etapa de lavagem dos
residuos sélidos da etapa de clarificagdo do licor verde, onde sdo gerados os dregs
(MODOLO et al., 2014; MARTINS et al., 2015).
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A caustificacao no processo Kraft € um ciclo fechado, onde os residuos sélidos
gerados e as diferentes etapas do licor sdo reinseridos no préprio sistema, alcangcando
taxas de recuperacao de produtos quimicos de aproximadamente 96%. Apenas no
forno de calcinacao que ha liberacao de gas carbdnico para a atmosfera; as etapas
anteriores conseguem capturar o CO2 (diéxido de carbono). Na Figura 3 é possivel
visualizar o ciclo da recuperacado de produtos quimicos, compreendendo o ciclo de
licor e dos soélidos do processo (ALVES et al., 2015).

Figura 3 — Ciclo do processo de caustificacao
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\ 'caco, /‘
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Fonte: Alves et al. (2015, p. 210).

O circuito do licor se inicia ainda na etapa inicial do processo, em que é gerado
o licor negro através da digestdo dos cavacos de madeira. Segue para o licor verde
logo apéds a caldeira de recuperacao, passando por um processo de clarificacdo, onde
sao gerados os dregs. ApOs a caustificacdo, gera-se o licor branco residual, que
retorna para etapas anteriores do processo Kraft (COHN; RIBEIRO, 2002 apud
ALVES et al., 2015). O Quadro 1 sintetiza detalhadamente as etapas desse circuito.
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Quadro 1 — O circuito de licor

Etapas Objetivo

Para remocao substancial de todos

Clarificacao de licor verde .
sdlidos suspensos chamados dregs.

Para remover a soda residual dos solidos

Lavagem de dregs . .
8 & sedimentados, antes da descarga residual.

Para extingio de cal viva e sua reacio

Extincao e caustificacio . .
§ ¢ para produgio de licor branco.

Para remocao substancial de todos os
solidos suspensos, proporcionando um
licor de cozimento de clareza adequada (50
a 100 ppm de sélidos suspensos).

Clarificacao de licor branco

Para maior remocao dos solidos

Acabamento no licor branco .
remanescentes, quando desejado.

Fonte: Alves et al. (2015, p. 211).

Ja o circuito dos sélidos engloba os processos aos quais a cal é submetida. O
oxido de calcio inserido no licor verde forma a lama de cal, que passa por um processo
de lavagem e entdo é calcinada para ser reaproveitada na propria caustificacao. Nas
etapas dos circuitos, sdo removidas as impurezas sélidas restantes no licor (dregs e
grits) para que nao se atinja elevados teores de elementos inertes no circuito (COHN;
RIBEIRO, 2002 apud ALVES et al., 2015). O Quadro 2 mostra com mais detalhes as
etapas envolvidas no circuito de sélidos.

Quadro 2 — O circuito de sélidos

Procedimentos Objetivo

Para converter a cal viva

Extiricorde cal 4 forma hidratada.

Para remover a parte

Peneiramento :
grossa inerte.
Caustificac Para conversio do carbonato
austificacdo ‘gs S g
& de sddio a hidroxido de sddio.
; Para concentrar os solidos suspensos
Engrossador

(carbonato de calcio e inativos).

Recuperar a soda para retorno ao
Lavagem ciclo de licor e reduzir o nivel
bastante baixo da caustificagio.

Concentrar a lama para

Desaguamento ) x -
& alimentagdo do forno.

Produzir cal viva,

Calcinagio ;
s a partir do carbonato.

Fonte: Alves et al. (2015, p. 212).
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2.2.2 Vantagens e Desvantagens do Processo Kraft

Wastowski (2018) refere algumas vantagens do processo Kraft em relagédo a

outros processos de polpacao celuldsica:

a) pode ser aplicado em diversos materiais vegetais fibrosos;

b) menor tempo de cozimento;

c) proporciona tecnologicamente elevados graus de alvura da polpa nao
branqueada;

d) alta resisténcia mecéanica das pastas produzidas, originando um papel com
maior resisténcia fisico-mecanica;

e) producdo de diversos subprodutos ao decorrer das etapas da producao
(dregs e grits, por exemplo);

f) tecnologia que proporciona recuperacao dos reagentes quimicos utilizados
na etapa de cozimento;

g) fonte de geracao térmica através da etapa de recuperacgao;

h) maior tolerancia para madeiras com casca;

i) eficiéncia nos processos deslignificantes;

j) estabilidade na producéo, com fibras de boa qualidade;

k) degradacéo facil dos extrativos da madeira;

[) possibilidade de inserir processos deslignificantes, em diferentes tipos de
digestores;

m)polpa produzida de excelente qualidade, proporcionando diversas

aplicacoes.

Como desvantagens do processo Kraft, Wastowski (2018) apresenta as

seguintes:

a) o licor de cozimento de alta alcalinidade ataca os carboidratos, fazendo com
que a conversao da madeira em celulose ndo apresente um alto rendimento;

b) custos de instalacao da planta e montagem da fabrica elevados;

c) fabricas ja instaladas tém como obstaculos as limitacdes da recuperagéao do

licor para o crescimento da sua producao;
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d) emissdo de compostos volateis (gas sulfidrico ou sulfeto de hidrogénio —
H2S) e odores fortes oriundos do processo de reducao do enxofre (formagao
de tidis, onde o grupo OH — hidroxila — é substituido por um atomo de enxofre
- S).

2.3. CARACTERISTICAS INTRINSECAS DOS DREGS GERADOS NO PROCESSO
KRAFT

Os dregs sao gerados na fase de clarificacao do licor verde, sendo a purga
desse processo. Sao normalmente classificados como residuos nao-inertes. Possuem
alto teor de CaO e sdo normalmente dispostos em conjunto com os grits por conta da
sua similaridade na composi¢do quimica e alcalinidade, necessitando apenas de um
sistema de recuperacao dos compostos de sodio e célcio. Em média, sdo gerados 12
kg de dregs por tonelada de celulose produzida (FOELKEL, 2011; TORRES et al.,
2020).

Dregs possuem alto teor de umidade, em torno de 50%, 0 que requer uma
secagem prévia e moagem desses residuos antes de aplica-los. Deve-se levar em
conta esse fator do beneficiamento dos materiais na avaliagdo de sua aplicagéao, pois
acarretara aumento da demanda de energia no processo (MODOLO, 2014).

2.3.1 Caracteristicas Fisicas do Dregs

Os dregs sao um dos residuos gerados na producao de celulose, sendo a purga
desse processo. Possuem aparéncia escura e granular, similar a um p6 de café,
porém com alta densidade (FOELKEL, 2011). A Tabela 1 apresenta resultados de

caracteristicas fisicas encontrados por outros autores.

Tabela 1 — Caracteristicas fisicas dos dregs conforme literatura

Autor Densidade [g/cm?] Area superficial [m2/g]
Modolo et al. (2010) 2,87 -
Makitalo et al. (2016) 2,535 17,675
Martinez-Lage et al. (2016) 2,598 6,24
Torres et al. (2020) 2,44 1,031

Fonte: Elaborada pela autora.

Quanto a composi¢ao granulométrica, os dregs possuem particulas finas que
podem atingir valores inferiores a 75 um. Por conta da umidade presente in natura, o
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material pode apresentar um aspecto aglomerado (RODRIGUES et al., 2016). Os

Graficos 4 e 5 apresentam exemplos de composicdo granulométrica dos dregs

encontrados por outros autores.

Cumulative mass finer (%)

Gréfico 4 — Granulometria dos dregs segundo Martinez-Lage et al. (2016)
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Fig. 3. Particle size distribution of biomass ash and dregs.

Fonte: Martinez-Lage et al. (2016, p. 866).

Grafico 5 — Granulometria dos dregs (DC) segundo Modolo et al. (2010)
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Fonte: Modolo et al. (2010, p. 689).
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Os dregs sdo compostos por sais oriundos do processo de fabricacdo de

celulose e papel, com uma pequena fracdo organica restante do processo de

calcinacao na caldeira de recuperagao. Sua composicao quimica apresenta elevado

teor de caélcio, seguido de sodio e magnésio. Ainda apresenta tragcos de outros
elementos quimicos, como zinco, chumbo e cobre (MODOLO et al., 2010). As Tabelas

2 e 3 apresentam composi¢des quimicas dos dregs encontradas por outros autores.

Tabela 2 — Compostos quimicos encontrados nos dregs

Composto Teor [%]
CaOo 62,4 46,2 52,9 68,85
SiO2 - 1,3 2,91 6,67
SOs3 - 1,4 - 6,44
K20 0,37 0,28 0,06 0,91
MgO 5,94 3,3 16,8 3,14
Al2O3 0,47 0,43 1,1 0,74
Autor Cabral et | Martinez-Lage | Gomes et | Torres et
al. (2008) | etal. (2016) al. (2020) | al. (2020)

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela 3 — Elementos quimicos encontrados nos dregs

Elemento Teor [%]

Ca 35,41 32,39 17,98

Na 1,02 1,16 6,11

Mg 0,92 1,41 5,14

Mn 0,48 0,86 0,86

K 0,12 0,15 0,51

Fe 0,3 1,01 0,42

Autor Almeida et al. (2007) | Martins et al. (2007) | Modolo et al. (2010)

Fonte: Elaborada pela autora.

Esses altos teores de sais conferem alcalinidade aos dregs, com valores de pH

superiores a 10 e elevada condutividade elétrica, conforme Tabela 4. Por esse motivo,

os dregs sao muito utilizados como corretor de acidez em solos no Brasil,
normalmente comercializados em conjunto com os grits (FOELKEL, 2011).

Tabela 4 — Condutividade elétrica e pH dos dregs

Autor

Almeida et al. (2007)
Cabral et al. (2008)

Modolo et al. (2010)
Simao et al. (2018)*
Gomes et al. (2020)

H Condutividade
P elétrica [mS/cm]
10,7 -
12,2 -
12,8 26,21
10,4 -12,2 -
10,3 15,6

*Revisao de literatura

Fonte: Elaborada pela autora.
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2.3.3 Caracteristicas Mineralogicas dos Dregs

Dregs sado compostos essencialmente por carbonato de célcio (CaCQOs) e
carbonato de sédio (Na2CQOs), sulfeto de sddio (Naz2S) e uma pequena fragao organica
que nao foi totalmente queimada na caldeira de recuperagao de biomassa (MODOLO
et al., 2010). Os difratogramas apresentados nas Figuras 4, 5 e 6 corroboram com 0s

resultados da composicao quimica dos dregs, apresentando principalmente picos de
carbonato de calcio (CaCOsg).

Figura 4 — Difratograma dos dregs segundo Gomes et al. (2020)
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Fonte: Gomes et al. (2020, p. 5).
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Figura 5 — Difratograma dos dregs segundo Torres et al. (2020)
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Figura 6 — Difratograma dos dregs segundo Martinez-Lage et al. (2016)
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2.4 SOLUGOES DE VALORIZAGCAO PARA DREGS NO SETOR DA CONSTRUCAO
CIVIL

No Quadro 3 sdo apresentados alguns resultados do uso de dregs em diversas

aplicacdes no setor da construcao civil.

Quadro 3 — Resumo dos estudos de aplicagao dos dregs

Autor(es) Aplicacao Problemas observados
Martinez-Lage Substituicao parcial do cimento Perda substancial das propriedades
et al. (2016) Portland em argamassas e concretos mecéanicas; maior absorcéo de agua
Marques et al. Substituicao parcial do agregado | Argamassa mais seca; menor resisténcia a
(2016)* mildo em argamassas compressao
Substituicao parcial do agregado Aumento da perda de massa conforme
Maller (2012)* miudo em argamassas de passar do tempo; consequente aumento
revestimento da porosidade
Substituicao parcial do agregado ~ Ca -
. . Reducao da resisténcia a compressao
Zanella (2011) miudo em argamassas de oo
. : conforme aumento do teor de substituicao
revestimento interno
. . Substituicao parcial da argila em Substituicao de 20% acarretou prejuizos
Ribeiro (2010) ~ N X .
producdo de ceramica industrial ao desempenho mecéanico
Modolo et al. Sub_stltwgao parc_lal do filer em Sensibilidade a agua (ensaio Marshall);
misturas betuminosas (sem . ;
(2010) residuo absorve o CAP da mistura
tratamento)

*Composto dregs-grits
Fonte: Elaborado pela autora.

Os primeiros estudos apresentados trazem a aplicacao dos dregs em seu
estado original, sem qualquer método de beneficiamento. Apds, é abordado o estudo
de Modolo et al. (2010), onde um tratamento aplicado no residuo possibilitou 0 seu
emprego como filer em misturas betuminosas.

Martinez-Lage et al. (2016) realizaram substituicdes de cimento Portland por
dregs. Os teores de substituicdo foram de 10%, 20% e 30% em argamassas e 10% e
20% em concretos. Na Tabela 5 sdo apresentados os resultados encontrados pelos
autores. E expressiva a reducdo dos valores em relagdo as propriedades das
argamassas € nas propriedades dos concretos contendo dregs, conforme Tabela 6.

Tabela 5 — Reducgéo nas propriedades das argamassas com aplicagéo de dregs

Teor de substituicao

Argamassas 10% | 20% | 30%
Reducéo na tragédo na flexao [%] - 5 19
Reducéo na resisténcia a compressao [%] 7 26

Fonte: Adaptada de Martinez-Lage et al. (2016).
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Tabela 6 — Reduc¢éo nas propriedades dos concretos com aplicagéo de dregs

Concretos Teor de substituicao
10% 20%
Redugéao na resisténcia a compressao [%] 20 35
Redugéao na tragdo por comp. diametral [%] 18 23
Reducao no mddulo de elasticidade [%] 8 13

Fonte: Adaptada de Martinez-Lage et al. (2016).

Através dos ensaios executados, foi constatada uma perda substancial das
propriedades mecanicas, superior a 20% para a resisténcia a compressao, 18% para
a resisténcia a tracdo e 8% para o médulo de elasticidade. Os autores atribuiram
essas perdas ao menor poder aglomerante do residuo quando comparado ao cimento
Portland. Ainda, no teor de substituicdo de 20% em concretos, a impermeabilidade
diminuiu, o que significa uma possivel degradacao adicional do produto.

Marques et al. (2016) realizaram substituicbes de 10%, 20% e 30% do
agregado miudo (areia) em argamassas pelo composto dregs-grits. Foi observada
uma diminuicao da fluidez da argamassa conforme aumentou o teor de substituicao,
apresentando uma consisténcia mais seca, devido ao fato da menor granulometria do
residuo em relacao a areia e matéria organica existente na composi¢cao quimica do
material, que contribui para a absorcado de agua. Segundo os autores, a presencga de
oxidos de calcio e magnésio podem trazer problemas relacionados a durabilidade. Na
Figura 7, € possivel observar esses pontos abordados pelos autores, bem como
identificar um comportamento superior das argamassas contendo um teor de 10% de
substituicao, indicando que ha a possibilidade de se determinar um teor ideal, que

traga beneficios a mistura.

Figura 7 — Resisténcia a compressdo em argamassas

—m— Controle
o 10% DG
A-20% DG

60 e A 30% DG

50

Resisténcia a compressao (MPa)

T T
10 15 20 25 30
Idade (dias)

Fonte: Marques et al. (2016, p. 428).
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Zanella (2011) realizou substituicbes de 10%, 20%, 30 e 40% do agregado
miudo (areia) por uma mistura composta por dregs e grits em argamassas de
revestimento interno. Os resultados apresentados na Tabela 7 indicam que, apesar
de todos os tracos se enquadrarem na classificacdo da ABNT NBR 13281:2005 —
norma referente aos requisitos de argamassas de revestimento interno —, houve
reducado na resisténcia a compressao conforme maior foi o teor de substituicdo do

traco.

Tabela 7 — Resultados a compressao em argamassas de revestimento

Classificacio o i neno] Ladimsig Area || Resisténcia a

Forga média 1 2 o =

Tragos NBR (kef) médio médio média || Compressio
13281/2005 & (cm?) (MPa)

{cm) (cm)

0 P4 1046,67 5,002 3,007 19,67 522
10 P3 706,67 5,007 5.022 19,75 3,51
20 P3 553.33 4,985 4.993 19,55 2,78
30 P2 453,33 4,958 4,96 19,32 2,30

40 Pl 313,33 4,962 4,978 19.40 1,58 ¥

Fonte: Adaptada de Zanella (2011).

Muller (2012) prop6s a mesma aplicagado da mistura, com teores de substituicdo
de 10% e 20% do agregado miudo (areia) em argamassas de revestimento interno.
Conforme exposto no Grafico 6, as argamassas contendo o residuo apresentaram
maior perda de massa, com corpos de prova mais porosos, contribuindo para a
ocorréncia de patologias, como fissuracéo e degradacao mais rapida da argamassa

de revestimento.
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Grafico 6 — Perda de massa em argamassas de revestimento interno
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Fonte: Adaptada de Muller (2012, p. 57).

Ribeiro (2010) realizou substituicbes de 10%, 20% e 40% da argila pelo
composto dregs-grits na produgédo de ceramica industrial, sendo que cada residuo
representa metade de cada teor de substituicdo — ou seja, um teor de 20% de
substituicdo contém 10% de dregs e 10% de grits. Os materiais foram aplicados sem
qualquer tratamento prévio.

Foram realizados quatro ensaios poOs-queima: absorcdo de agua (AA);
porosidade (PA); retracao linear (RL); e tracao de ruptura a flexdo (TRF). Ainda foi
determinado o moédulo de elasticidade (MEA) de cada teor. Os corpos-de-prova do
traco contendo 40% de substituicdo se deterioraram ainda na etapa da queima.

Conforme Tabela 8, o teor de substituicdo de 20% apresentou resultados
inferiores em relacdo a substituicdo de 10%. Segundo o autor, o excesso de dregs
leva a formacao de porosidade por conta da sua elevada perda de massa durante a

queima, prejudicando a resisténcia mecanica.
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Tabela 8 — Ensaios mecénicos em ceramica industrial

Teomp. Composigao AA PA RL ME A TRF
('C) (%) (%) (%) (%) (MPa)
S0 argila 0,21 7 61
110 D5GA 0,25 1545
D10G10 0,15 8,72
D20G 20 0,15 7,48
So argila 17,12 31,12 0,34 164 2528
300 D5GA 16,93 31,76 0,09 187 38,91
D10G10 29.65 43,69 0,66 149 10,26
D20G 20 houve decomposigao dos corpos de prova apos a qucima
So argila 18,94 33,87 0,65 1,79 3373
1000 D5GS 15,38 25,78 0,51 1,69 5246
D10G10 24 .74 38,59 0,70 1,56 30,78
D20G 20 houve decomposicdo dos corpos de prova apos a gqueima

Fonte: Ribeiro (2010, p. 102).

Modolo et al. (2010) avaliaram a utilizagcdo dos dregs como agregados em
misturas betuminosas, realizando caracterizacao fisica e quimica do material. As
misturas contendo o residuo apresentaram menor resisténcia e maior sensibilidade a
agua, fato esse que pode estar diretamente relacionado a presenca de sais soluveis
na sua composicao; portanto, foi proposta uma lavagem e filtracdo para a remocao de
sais soluveis — como os cloretos, por exemplo — presentes nos dregs, assim
possibilitando sua incorporacao nas misturas propostas.

O tratamento foi conduzido com amostras contendo 1200 g de dregs, secas a
105 °C; apés, foram adicionados 3 L de agua destilada aquecida a aproximadamente
70 °C — para simular o processo de geracao do residuo original —, agitando-se por 10
min. Entdo, foi realizada a filtragdo das amostras, medindo a condutividade e o teor
de sais soluveis em uma amostra de 250 ml ao final de cada filtragcdo para medir a
eficiéncia da lavagem. O processo foi repetido em cada uma das amostras até
apresentarem resultados baixos e constantes.

O Gréfico 7 apresenta a condutividade elétrica e teor de sais soluveis em funcao
da quantidade de lavagens realizadas, e o Grafico 8 os resultados da caracterizacao
por azul de metileno, que corresponde a presenca de matéria organica no material. A
reducao na condutividade elétrica e os resultados do ensaio de azul de metileno
corroboram com a reducao obtida no teor de sais soluveis conforme a quantidade de

lavagens realizada no material.
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Gréfico 7 — Condutividade por lavagem
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Fonte: Modolo et al. (2010, p. 690).

Grafico 8 — Azul de metileno
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Fonte: Modolo et al. (2010, p. 690).

Ao final do processo de lavagem, os dregs apresentaram menor didmetro de
particulas, reducao de 75% da concentragdo de sais soluveis, atingiram a estabilidade
Marshall e apresentaram valores compativeis em comparacdao as misturas de
referéncia. Conforme Tabela 9, houve reducgao expressiva da granulometria, dobrando
a porcentagem de material passante na peneira #200, tornando-o mais compativel
com os materiais convencionais utilizados como filer. Através desses resultados, o
material atende aos limites estabelecidos pela norma de materiais de enchimento para

misturas betuminosas DNER 367/97, apresentados na Tabela 10.
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Tabela 9 — Redugé&o na granulometria

Sieve size Accumulated percentage passing

(mm) DC before washing DC after washing
25 100 100

19 100 100

12.50 100 100

475 100 100

2.00 99.6 100

0425 66.0 99.5

0.180 546 94.0

0.075 434

Fonte: Modolo et al. (2010, p. 696).

Tabela 10 — Limites estabelecidos por norma para filer

Abertura de malha %, em peso,
(mm) passando
0,42 100

018 95-100

0,075 65-100

Fonte: DNER 367/97 (p. 2).

Diante de possiveis solugcdes de valorizacdo de determinado material, é
necessario realizar uma ampla caracterizagao fisica, quimica e mineralégica para
justificar a proposta de aplicacdo. Alguns estudos propuseram a substituicao parcial
de materiais reativos por dregs e grits, o que nao acarretou bons resultados, pois trata-
se de materiais inertes. Deve-se avaliar se realmente podem trazer beneficios a
solucao proposta, pois esses residuos apresentam composi¢coes quimicas que podem
ser prejudiciais em diversas aplicacbes — como por exemplo 0s sais sollUveis em
pavimentos, responsaveis por absorverem o CAP, material mais caro da mistura.

Conforme estudo de Modolo et al. (2010), é possivel viabilizar a aplicacao dos
dregs através de um tratamento por lavagem via filtracao, por exemplo. A reducéo do
teor de sais soluveis poderia solucionar alguns dos problemas abordados nos estudos
aqui citados. Aplicando esse tratamento, € necessario levar em conta o efluente
gerado, para avaliar se vale a pena sua execucao em decorréncia dos seus impactos
ambientais, ou até mesmo utiliza-lo em outras aplicagdes, como na agricultura, por
exemplo, onde os dregs ja sao utilizados como corretores de acidez do solo.

Evidencia-se a importadncia de pesquisar alternativas para aplicacdao de

residuos da industria de celulose, visando minimizar impactos ambientais decorrentes
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do seu descarte em aterros, como contaminacdo da agua e do solo, e do uso de

recursos naturais nao renovaveis, cada vez mais escassos.
2.5 PAVIMENTAQAO ASFALTICA

De acordo com Balbo (2007), o pavimento é uma estrutura ndao perene,
concebida com a funcdo de transmitir esforcos e aliviar as tensées das camadas
inferiores, de maneira que atenda a parte estrutural e operacional do trafego com o
minimo de custo possivel a longo prazo. Deve-se considerar o comportamento
mecanico de cada camada de sua composi¢ao, que sofrera um estado de tensdes por
conta das cargas recebidas pelo pavimento.

No caso dos pavimentos flexiveis, também denominados pavimentos asfélticos
ou betuminosos, o revestimento resulta de uma mistura de ligante asfaltico com
agregados de distribuicao granulométrica pré-estabelecida conforme a camada a ser
aplicada, sobre uma base granular ou solo estabilizado (MEDINA; MOTTA, 2015).

As camadas de um pavimento asféltico sdo apresentadas na Figura 8.

Figura 8 — Camadas genéricas de um pavimento

Revestimento
< Camada de ligacao
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O revestimento do pavimento asfaltico devera receber as cargas, estaticas ou
dindmicas, com a capacidade de nao sofrer grandes deformacgdes. Portanto, os
materiais aplicados no revestimento devem satisfazer essas condi¢des, possibilitando

que sejam utilizados diferentes materiais em duas camadas:

a) camada de rolamento: também denominada capa de rolamento e
camada de desgaste, é a superficie do pavimento, que entra em contato

direto com as cargas e acdes ambientais.;
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b) camada de ligagdo: também denominada camada de binder, é a camada
intermediaria entre a camada de rolamento e a base do pavimento,
(BALBO, 2007).

Quanto aos materiais constituintes, um pavimento asfaltico € composto pelo
ligante asfaltico (betume), agregado graudo, agregado miudo e filer. O ligante asféltico
€ 0 material responsavel por proporcionar a unido das particulas dos agregados e
transmitir as cargas recebidas pela superficie do pavimento para as camadas
inferiores, e o filer exerce a fungéo de material de enchimento, diminuindo os vazios
presentes na mistura e aumentando a viscosidade do ligante asfaltico (PINTO; PINTO,
2015).

O cimento asféltico de petréleo (CAP) € um material ligante, com aspecto
viscoso, que apresenta boa aderéncia com agregados e propriedades
impermeabilizantes, tornando seu uso propicio na engenharia civil. Possui boa
durabilidade e flexibilidade, além de ser insolivel em agua e resistente a materiais
acidos, sais e alcalis. E obtido através de processos de refinamento do petréleo, sendo
composto principalmente por hidrocarbonetos. A classificagdo do CAP ¢é feita
conforme sua viscosidade determinada no ensaio de penetracdo: quanto mais alta
sua numeracgao, mais duro é o CAP. Necessita de aquecimento para possibilitar o seu
uso na pavimentacao (BALBO, 2007).

Os agregados utilizados nas misturas asfalticas sdo normalmente areias,
pedregulhos e rochas minerais, submetidos ou ndo a processor de beneficiamento.
Devem apresentar propriedades que suportem as tensdes impostas no pavimento,
com determinacdo do seu desempenho por meio de ensaios em laboratério
(BERNUCCI et al., 2006). Sao, em sua maioria, de origem natural, com cada vez mais
pesquisas utilizando residuos industriais para proporcionar uma reducao da extracao
de materiais ndo-renovaveis e disposicao desses residuos em aterros. Independente
da origem do agregado, devem ser atendidas as especificidades da norma do DNIT
412/2019, que diz respeito a composicao granulométrica dos agregados conforme a
camada em que sera aplicada a mistura, pois essa distribui¢do influencia diretamente
na durabilidade e desempenho do asfalto (BALBO, 2007).

Ja o filer é responsavel pela funcado de preenchimento dos vazios do asfalto,
proporcionando uma melhor trabalhabilidade a mistura. O filer age no mastique, que

€ a combinacao do betume, material de enchimento e ar, influenciando diretamente
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nas propriedades da mistura. Contribui para uma redugdo dos vazios o asfalto,
proporcionando maior durabilidade. A norma do DNIT 412/2019 estabelece que filer é
o material com particulas inferiores a 0,075 mm, incluindo materiais solUveis em agua.
A incorporacao desse tipo de material contribui com a uniformidade na consisténcia
da mistura. Deve-se respeitar os limites de porcentagem de filer estabelecidos pela
norma, pois material de enchimento em excesso pode causar prejuizos a mistura,
diminuindo o contato entre as particulas e dificultando a compactacédo (BARDINI;
KLINSKY; FERNANDES JR., 2010).
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental da pesquisa consiste na caracterizagdo fisica,
quimica e mineraldgica dos dregs, antes e ap6s um processo de filtracao, para avaliar
a eficiéncia dessa lavagem e a aplicacdo do residuo beneficiado em misturas
betuminosas.

A Figura 9 apresenta o fluxograma do programa experimental do estudo.

Figura 9 — Programa experimental

CARACTERIZACAO TRATAMENTO CARACTERIZAGAO MISTURAS
DOS DREGS DOS DREGS DOS AGREGADOS ASFALTICAS
—{ Teor de umidade i — Granulometria
— ITavag~em via —{Método Marshall
filtragdo
— Granulometria a laser — Massa especfifica
- Mistura de
incorporacao dos
—Massa especifica dregs
—FRX
— DRX

Azul de metileno

— Condutividade elétrica

Aplicada nos dregs
pré e pds-tratamento

Fonte: Elaborada pela autora.

No estudo de Modolo et al. (2010), a lavagem foi 0 que possibilitou 0 emprego
dos dregs como filer em misturas betuminosas. Esta lavagem promoveu a reducao do
tamanho de particulas e da condutividade elétrica das mesmas em solucao por conta
da diminuicdo do teor de sais solluveis presentes no residuo, o que resolveu o
problema de sensibilidade a agua das misturas betuminosas contendo os dregs em
estado original. Portanto, a proposta foi realizar um tratamento dos dregs, similar ao

dos autores, para diminuir a concentracao de sais solUveis na sua composi¢ao.
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3.1 MATERIAIS

Os materiais utilizados na pesquisa foram:

a) CAP 50/70 (cimento asfaltico de petrdleo);

b) agregados graudos (brita O e brita 1) e miudos (pd de pedra), ambos de
origem basaltica, separados com base na distribuicdo granulométrica;

c) dregs (residuos da industria de celulose e papel).

As Figuras 10, 11, 12 e 13 apresentam, respectivamente, a brita 1, brita 0, pé
de pedra e dregs sem tratamento.

Figura 10 — Brita 1

Fonte: Registrada pela autora.



Figura 11 —Brita 0

Fonte: Registrada pela autora.

Figura 12 — P6 de pedra

Fonte: Registrada pela autora.
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Figura 13 — Dregs sem tratamento

Fonte: Registrada pela autora.

3.2 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

As caracterizagbes aplicadas em cada um dos materiais estudados sao
descritas a seguir.

3.2.1 Cimento Asfaltico de Petréleo (CAP)

Tendo em vista que o CAP utilizado na pesquisa foi de origem comercial, as
caracteristicas deste material, necesséarias para interpretacdo dos resultados, séo
apresentadas de acordo com as especificacoes técnicas fornecidas pela fabricante:

a) CAP 50/70;
b) massa especifica de 1,045 g/cm3.

3.2.2 Agregados

Os agregados foram caracterizados quanto a sua granulometria pela norma
DNIT 412/2019, que estabelece o método de ensaio para andlise granulométrica de
agregados graudos e miudos para misturas asfalticas através do uso de uma série de
peneiras. A massa minima por amostra deve obedecer aos valores estabelecidos na
Tabela 11.
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Tabela 11 — Massa minima por amostra de ensaio

. Massa minima de
Tamanho maximo dos .
amostra para o ensaio,
agregados, mm kg
475 0,3a0,5
9,50 1
12,50
19,00
25,00 10

Fonte: DNIT 412/2019 (p. 3).

A Tabela 12 apresenta a série de peneiras utilizada, com suas respectivas
aberturas em mm. A pesquisa foi realizada com base na camada de rolamento do
pavimento; portanto, a distribuicdo granulométrica dos agregados deveria atingir as
porcentagens de material passante expressas na faixa de trabalho “B”.

Tabela 12 — Composicao granulométrica dos agregados

Peneira de o
malha quadrada /o €m massa, passando
Série | Abertura
A B c Tolerancias
ASTM (mm)
27 50,8 100 - - -
1% 38,1 95-100 100 - + 7%
1" 254 75-100 95-100 - + 7%
" 19,1 60 -90 80-100 100 + 7%
1" 127 - - 80 - 100 + 7%
3/87 95 35-65 45 - 80 70-90 + 7%
N® 4 48 25-50 28 -60 44 -72 + 5%
N® 10 20 20-40 20-45 22-50 + 5%
N 40 0,42 10-30 10-32 8-26 + 5%
N® 80 0,18 5-20 8-20 4-16 +3%
N 200 0,075 1-8 3-8 2-10 + 2%
40-7,0 3'5 -Tdﬁ 45-90
Asfalto solivel Camada d zT_ma a Camada +0.3%
no CS2(+) (%) de ligagdo | Y€ '%a‘?a" de £U,3%
(Binder) rolamento
rolamento

Fonte: Adaptada de DNIT 031/2006 (p. 5).
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Segundo a norma DNIT 412/2019, os materiais sao classificados quanto a sua

granulometria conforme o Quadro 4.

Quadro 4 — Classificagao dos materiais conforme granulometria

Material Definicao

Passante na peneira 3" (75 mm) e retido na
peneira #4 (4,75 mm)

Passante na peneira #4 (4,75 mm) e retido na
peneira #100 (0,15 mm)

Particulas inferiores a 0,075 mm, incluindo
materiais sollUveis em agua

Fonte: Adaptado de DNIT 412/2019.

Agregado graudo

Agregado miudo

Filer

Realizada a composicao granulométrica dos agregados, a densidade relativa
real, densidade relativa aparente e massa especifica dos agregados graudos foi
determinada de acordo com a norma DNIT 413/2019, que descreve o método de
ensaio necessario para obtencao desses parametros. A amostra deve ser seca em
estufa a 105 °C até constancia de massa, resfriada a temperatura ambiente por
aproximadamente 2 h, e entdo submersa em agua também a temperatura ambiente,
agitando ao longo do tempo para remover bolhas de ar. Ao final deste periodo, é
necessario espalhar a amostra em pano absorvente e remover o excesso de agua,
enxugando as particulas. Entdo, determina-se a massa da amostra na condigao
saturada superficie seca (B). Apds esse processo, deve-se aferir a massa do material
em balanca hidrostatica, em um recipiente imerso em agua a temperatura ambiente,
registrando seu valor (C). Para finalizar o ensaio, realizar novamente a secagem da
amostra em estufa a 105 °C e posterior resfriamento a temperatura ambiente por 2 h,
e na sequéncia determinar a massa do agregado seco (A).

O calculo para determinacédo da densidade relativa real dos gréaos é expresso
na Equacao 1.

Gsa = Bi (Equacéo 1)

Onde:

Gsa = densidade relativa real do agregado;

A = massa do agregado seco em estufa [g];

B = massa do agregado na condicdo saturada superficie seca [g];
C = leitura da pesagem hidrostatica com agregado submerso [g].
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A Equacéo 2 determina a densidade relativa aparente dos gréos na condi¢ao
saturada superficie seca.

Gsb = BB%C (Equacgéo 2)
Onde:
Gsb = densidade relativa aparente do agregado na condicdo saturada
superficie seca;
B = massa do agregado na condicdo saturada superficie seca [g];
C = leitura da pesagem hidrostatica com agregado submerso [g].

Para determinacdo da massa especifica real do agregado, utilizou-se a

Equacao 3. A constante 0,9971 refere-se a massa especifica da agua a 25 °C.
Meg, = 0,9971 * B’%C (Equacéo 3)

Onde:

Mesa = massa especifica real do agregado;

A = massa do agregado seco em estufa [g];

B = massa do agregado na condicdo saturada superficie seca [g];

C = leitura da pesagem hidrostatica com agregado submerso [g].

Ja para obter o valor da massa especifica aparente do agregado na condig¢éao
saturada superficie seca, utilizou-se a Equagéo 4.

Meg, = 0,9975 = % (Equacéo 4)

Onde:

Mesb = massa especifica aparente do agregado na condicao saturada superficie
seca;

B = massa do agregado na condicdo saturada superficie seca [g];

C = leitura da pesagem hidrostatica com agregado submerso [g].
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Como o ensaio foi realizado por fracbes granulométricas, a norma DNIT
413/2019 estabelece que a determinacédo da massa especifica do agregado como um

todo foi feita conforme a Equagéao 5.

G =—p; P2 - Pn (Equacéo )

100Gy 100G, " 100Gn

Ainda nos calculos por fracdo granulométrica, a absorcao foi determinada
conforme a Equagéo 6.

P1A; | PA, PpA
=4 =<4 ...+M
100 100 100

A (Equacéo 6)

Para obtencdo da massa especifica do agregado miudo (pé de pedra), foi
utilizado o método do picnémetro, descrito pela norma DNIT 411/2019. O método
consiste em separar uma amostra de aproximadamente 1 kg do agregado seco em
estufa a temperatura de 110 £ 5 °C, retirar o material da estufa e deixar resfriar até 50
°C, espalhar em uma férma e cobrir com agua, reservando a amostra por 24h. Apds
esse periodo, deve ser realizada a secagem do material de modo que os graos néao
figuem muito aderidos — neste caso, foi utilizado um soprador para auxiliar no
processo. Proceder com o teste do tronco de cone, que consiste em preencher o
molde do tronco de cone com o material e compactar suavemente 2 camadas com 10
golpes cada uma, com o auxilio de um soquete. Nivelar a base e retirar o molde na
vertical. O ponto ideal do agregado para esse ensaio é quando 0 mesmo desmorona
de forma parcial quando o molde é retirado, indicando que o material atingiu a
condicao de saturado superficie seca (SSS). Com a amostra nesta condicao, pesar
500 g do material e colocar dentro do picnémetro, preenchendo com agua até
aproximadamente 90% da sua capacidade volumétrica. As bolhas visiveis de ar
contidas no picndmetro devem ser retiradas com agitacdo manual e/ou mecénica.
Preencher com agua até o nivel de calibracdo do picnémetro, deixando-o em um
recipiente com agua por 1h, com o bocal para fora da agua. Apds esse periodo, retirar
o material do picnémetro e deixa-lo em estufa a 110 £ 5 °C até secagem completa
(constancia de massa), resfria-lo em temperatura ambiente e pesa-lo.

O ensaio foi realizado em duplicata. A Figura 14 apresenta os dois conjuntos
contendo picnédmetro, p6 de pedra e dgua.
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Figura 14 — Picndmetros com pé de pedra e agua

Fonte: Registrada pela autora.

Neste processo, devem ser anotadas as seguintes massas para poder proceder
com os calculos de determinagdo da massa especifica e absorgao:

a) material seco em estufa;

b) picnédmetro vazio;

¢) material na condigao saturada superficie seca;
d) conjunto picnémetro + agua + material;
)

e) picnémetro preenchido com agua até sua marca de calibragéo.

As densidades relativas real e aparente do agregado miudo (p6 de pedra) foram
obtidas através das Equacbes 7 e 8.

A

Gsa = Gipio

(Equagéao 7)
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_ B1
"~ (B+B1-C)

Gsp (Equacéo 8)

Onde:

Gsa = densidade relativa real com base no agregado seco em estufa;

Gsb = densidade relativa aparente com base no agregado na condicao saturada
superficie seca;

A = massa da amostra seca em estufa [g];

B = massa do picnbmetro preenchido com agua até a marca de calibracao [g];

C = massa do picnémetro preenchido com a amostra e agua até a marca de
calibracao [g];

B1 = massa da mostra na condicao saturada superficie seca [g].

As massas especificas real e aparente foram calculadas conforme Equacéao 9
e 10.

0,9971+A

ME,, = B0 (Equagéao 9)
MEg, = % (Equagéo 10)
Onde:

MEsa = massa especifica real [g/cm3];
0,9971 = massa especifica da agua a 25 °C [g/cm3].

Ja a absorcao do p6 de pedra, em porcentagem, foi determinada através da
Equacao 11.

_ (B1-4)

A * 100 (Equacgéo 11)

Os resultados de massa especifica e absor¢cdao foram usados no calculo da
densidade maxima teorica da mistura de agregados. Esses mesmos parametros
também tém influéncia direta no consumo de CAP, ou seja, na definicdo do teor 6timo

de betume.
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3.2.3 Dregs

A caracterizagao fisica, quimica e mineraldgica dos dregs foi realizada através
dos seguintes métodos:

a) teor de umidade;
b
c
d
e

) granulometria a laser;

) area superficial por método BET;

) massa especifica por picnometria a gas hélio;

) composicao quimica por fluorescéncia de raios X (FRX);
f) composicdo mineralégica por difragdo de raios X (DRX);
g) adsorcédo de azul de metileno;

h) determinagéo do pH;

i) determinagéo da condutividade elétrica.

A caracterizacao foi feita com os dregs como s&o gerados no processo Kraft e
apés o tratamento apresentado no item 3.3.1.

O teor de umidade foi determinado através da secagem do material em estufa.
Conforme Figura 15, foram preparadas 5 amostras de dregs em pequenas capsulas
de aluminio, anotando a massa de cada uma das amostras e submetendo-as a
secagem em estufa a uma temperatura de 100 £ 5 "C por 24 h. Ao final desse periodo,
as amostras tiveram sua massa determinada novamente.

Figura 15 — Amostras de dregs para determinacao do teor de umidade

Fonte: Registrada pela autora.
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A Equacdo 12 estabelece a determinacdo do teor de umidade do dregs,
levando em conta a perda de massa obtida durante a secagem do material.

— (M1—My)

U * 100 (Equagéao 12)

1

Onde:
U = umidade da amostra [%];
M1 = massa da amostra antes da secagem [g];

M2 = massa da amostra apds a secagem [g].

Como valor final do teor de umidade, foi considerada a média das 5 amostras
analisadas.

Os métodos de granulometria a laser, area superficial por BET, massa
especifica por picnometria a gas hélio e composicdo quimica por fluorescéncia de
raios X (FRX) foram realizados pelo Laboratério de Caracterizacao e Valorizacao de
Materiais (LCVMat) na Unisinos.

A técnica de granulometria a laser consiste em medir o tamanho das particulas
através da variagdo angular de uma luz incidente, enquanto um feixe de laser interage
com a amostra. Quanto maior a particula, menor o angulo da luz dispersa pela
particula em relacao ao feixe de laser. A amostra foi determinada por via Umida, com
0 uso de um dispersante de particulas. Os resultados sdo apresentados através de
uma tabela com o didmetro da particula (em um) conforme a porcentagem de material
passante, bem como o didametro médio da amostra como um todo. Através dos dados
obtidos na tabela, é possivel elaborar uma curva da distribuicado granulométrica da
amostra, podendo visualizar graficamente a relacdo entre o didmetro da particula e a
porcentagem de material passante.

O método BET foi aplicado para verificar a area superficial especifica do
material, através da determinacao do volume de gas adsorvido fisicamente na
superficie da amostra. O método também permite a determinacao da distribuicao e
tamanho dos poros. A amostra foi exposta a uma solucédo de nitrogénio liquido para
gue ocorra adsorcao gasosa, obtendo-se o valor da area especifica de adsorvente

(em m2/g). Através dos resultados obtidos no ensaio, é possivel realizar correlagbes
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com determinadas propriedades do material, como seu potencial de reacdo, por
exemplo.

Para obtencdo da massa especifica, a técnica de picnometria a gas hélio
consiste em preencher um recipiente contendo o material a ser caracterizado com gas
hélio, sendo possivel determinar a massa especifica do material através do valor
conhecido da sua massa utilizada para caracterizagdo juntamente com o volume de
gas hélio, de valor também conhecido. O equipamento determina o volume do sélido
através do volume da camara e pressao aplicada. Com o valor do volume obtido e da
massa inserida no amostrador, € possivel determinar a densidade real do material
através da relacdo da massa sobre o volume.

A composi¢do quimica foi determinada por meio de fluorescéncia de raios X
(FRX), método onde é possivel verificar o0s componentes presentes na amostra. Foi
utilizado o FRX qualitativo para identificar os elementos presentes nas amostras dos
dregs. ldentificam-se os elementos através da quantidade de raios-x emitidos pela
amostra no tempo de ensaio, comparando as linhas espectrais obtidas com linhas de
compostos conhecidos, sendo que a intensidade dos picos determina sua
concentracao. Os resultados obtidos sdo expressos conforme a porcentagem de cada

elemento, subdivididos em:

a) elementos majoritarios (> 50%);
b) elementos em menor quantidade (5% < X < 50%);
c) elementos traco (< 5%).

A técnica de difracao de raios X (DRX) foi utilizada para identificar a composicao
mineraldgica e a quantificacao de fases (cristalinas e amorfas) dos dregs através da
sua estrutura. Ainda é possivel combinar seus resultados aos de outras técnicas de
composicao quimica, como FRX. A amostra em pdé deve possuir um tamanho
adequado das suas particulas; quando submetida a processos de reducao
granulométrica, deve-se tomar cuidado para que a amostra ndo chegue ao extremo
de destruir suas particulas, alterando sua estrutura. O resultado obtido € um gréfico
chamado difratograma, constando a relacdo da intensidade de picos (eixo das
ordenadas) com o angulo 26 (eixo das abscissas). Com o uso de um software de
analise de difratograma, é possivel determinar a composicao mineralégica da amostra

dos dregs com base em fichas de materiais ja conhecidos. Através da determinacao



53

do background, constata-se a presencga de conteudo amorfo na amostra (halo amorfo),
e 0s picos cristalinos sao identificados pela intensidade de picos no eixo das
ordenadas. O método foi executado no ITT Oceaneon e a analise dos difratogramas
foi feita através do software HighScore Plus, com um banco de dados (ICDD) fornecido
pelo préprio ITT Oceaneon.

Para determinacdo do teor impurezas ou matéria organica nos dregs, foi
realizado o método de adsorcdo de azul de metileno, expresso pela ABNT NBR
14949:2017. O ensaio consiste em estimar o teor de matéria organica presente nas
particulas inferiores a 75 um do agregado, indicando sua capacidade de reatividade
superficial. Deve-se preparar uma amostra do material passante na peneira #200 (75
uUm) e seca em estufa até constancia de massa, pesar 1,00 £ 0,01 g em um béquer de
250 ml e adicionar 30,00 + 0,01 g de agua destilada, procedendo a dispersao com
auxilio de um agitador magnético. Separadamente, preparar uma solucao de azul de
metileno a 0,1%, dissolvendo 1,00 + 0,05 g de azul de metileno em agua destilada até
atingir o volume de 1 L de solugcéo. Proceder com a titulagdo de 0,5 mL da solucao de
azul de metileno na amostra, em constante agitagcdo. Apdés 1 minuto, retirar uma
porcao pequena da suspensao com uma pipeta de vidro e pingar uma gota sobre a
superficie de um papel-filtro, observando sua difusdo. A norma indica que o ponto final
da titulacao ocorre quando ha a formacao de uma coroa azul ao redor da gota que se
mantém por 5 minutos. Deve-se seguir a titulacao de 0,5 mL até que o ponto final seja
alcancado.

A Figura 16 mostra o conjunto utilizado para a execugéo do ensaio.
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Figura 16 — Adsorgéo de azul de metileno

Fonte: Registrada pela autora.

O resultado do ensaio é expresso pela Equacao 13.

VAM =

(Equagéao 13)

Onde:

VAM = valor de azul de metileno [mg/g];

C = mg de azul de metileno por mL de solugdo [mg/mL];

V = volume de azul de metileno necessario para titulagdo [mL];

W = massa do material seco [g].

A norma DNIT 031/2006 nao estabelece limites para esse ensaio. Porém,
ressalta-se que valores mais altos indicam maior plasticidade do material, o que é
negativo em se tratando de misturas contendo CAP. Portanto, em se tratanto dos
dregs com tratamento, resultados menores que os dregs sem tratamento e mais
proximos a zero sao melhores para a pesquisa.

Ao longo do tratamento dos dregs, foi realizada uma pré-caracterizacao a cada
lavagem aplicada, na dgua extraida do processo de filtracdo. O pH foi determinado
com o uso de medidor de pH de bancada, e a condutividade elétrica foi medida com
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auxilio de um condutivimetro. No caso dos dregs em seu estado original, foi realizado
o procedimento de obtencédo de extrato solubilizado de residuos sélidos, expresso
pela ABNT NBR 10006:2004. O procedimento consiste em pesar uma amostra de 250
g do material seco, adicionar 1 L de 4gua deionizada, misturar com o auxilio de
agitador magnético por 5 min, cobrir o frasco com plastico filme e deixa-lo em repouso
por 7 dias em um ambiente de temperatura controlada de até 25 °C. ApGs esse
periodo, filtra-se a amostra e o liquido extraido é definido como o extrato solubilizado
do residuo solido, determinando o pH do liquido. Como a condutividade elétrica
também seria analisada para as lavagens, foi realizada a determinacdo da
condutividade elétrica nesse mesmo liquido. Esses dois parametros foram utilizados
pois quanto mais neutro o pH e mais baixa a condutividade elétrica, melhores os
resultados para a pesquisa, pois indicam reducao no teor de sais sollveis.

3.3 METODOS DE ENSAIO

Os métodos de ensaio da pesquisa consistiram na realizagdo do tratamento
dos dregs (lavagem via filtracao) e ensaios aplicados nas misturas betuminosas, com

e sem o residuo, a fim de avaliar seu emprego como filer.

3.3.1 TRATAMENTO DOS DREGS

Conforme apresentado anteriormente, em estudos realizados por outros
autores, as misturas contendo dregs apresentaram menor resisténcia e maior
sensibilidade a 4gua por conta da presenca de sais solUveis na sua composicao. Logo,
para possibilitar a aplicacdo desse residuo como filer, € necessario reduzir seu teor
de sais soluveis. O tratamento do residuo foi feito através de uma lavagem seguida
de filtragdo com base no estudo de Modolo et al. (2010).

Para determinar o processo mais adequado para tratamento dos dregs, foram
feitos ensaios preliminares com variaveis de temperatura e tempo de agitagao. A
Figura 17 apresenta o fluxograma inicial do tratamento aplicado nos dregs, bem como

suas variaveis.
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Figura 17 — Fluxograma inicial do tratamento dos dregs

Secagem em estufa (100 °C)

Preparagao das amostras (100 g)
| [ Ambiente |

L5 min | | [ 80°C |
Agitagdo magnética

| 10 min | |
Filtragdo com bomba a vacuo

Pré-caracterizagao

Adicao de 1 L de agua deionizada aquecida

Condutividade
elétrica

pH

Repetir processo até completar 3 lavagens

Fonte: Elaborada pela autora.

Para execugdo das lavagens, os dregs foram mantidos em estufa a uma
temperatura de 100 £ 5 °C. No momento da execuc¢ao do ensaio, foram separadas
amostras de 100 g do material. A amostra foi diluida em agua deionizada para garantir
a dissolucao das particulas aglomeradas, com auxilio de agitador magnético. Foram
aplicados tempos de agitacao distintos de 5 min e 10 min. Para simular o processo de
geracao do residuo, a agua deionizada utilizada na lavagem foi aquecida a trés
temperaturas: 60 °C, 70 °C e 80 °C. Também foram feitas misturas com adi¢do de
agua em temperatura ambiente a fim de atestar a necessidade de aquecimento para
eficiéncia da lavagem. A concentragdo de massa do residuo por volume de liquido foi
de 1:10; ou seja, foi aplicado 1 L de agua deionizada aquecida por amostra de 100 g.

A Figura 18 mostra a agitagdo magnética da mistura dos dregs com a agua

deionizada.
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Figura 18 — Agitacdo magnética dos dregs

Fonte: Registrada pela autora.

Apoés a agitacdo magnética, foi realizada a filtragao das amostras através do
uso de bomba a vacuo, Kitassato e funil de Biichner com filtro de papel, conjunto
apresentado na Figura 19.
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Figura 19 — Conjunto para filtragdo dos dregs

Fonte: Registrada pela autora.

Apos a lavagem, os dregs foram mantidos em estufa a 100 + 5 “C até secagem
completa e massa constante (aproximadamente 24 h), colocados em discos de
aluminio junto com o papel filtro utilizado na filtragcdo, conforme Figura 20.

Figura 20 — Amostras de dregs armazenados em estufa

et
Fonte: Registrada pela autora.
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A cada lavagem realizada, foi realizada a determinagdo do pH e da
condutividade elétrica da agua filtrada, sendo esses os parametros de controle da
eficiéncia de lavagem. Os dados obtidos também foram utilizados para a construcao
das curvas de eficiéncia de lavagem. Quanto mais neutro o pH e mais baixa a
condutividade elétrica, melhores os resultados para a pesquisa, pois indicam reducao
no teor de sais soluveis.

As Figuras 21 e 22 mostram, respectivamente, o peagametro e o
condutivimetro utilizados para obtengao desses parametros.

Figura 21 — Peagametro

Fonte: Registrada pela autora.
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Figura 22 — Condutivimetro

| @ TEcAL =

©@e e
@

Condutivimetro Tec-4MP.

Fonte: Registrada pela autora.

Todo o processo de filtracdo foi repetido na mesma amostra de dregs por 3
lavagens. Através da pré-caracterizacao, foi possivel analisar os melhores resultados
e estabelecer o tipo de lavagem a ser aplicado nos ensaios com misturas asfalticas.

Apés estabelecido o tipo de lavagem empregado, sua eficiéncia foi aferida por
meio de caracterizacao dos residuos tratados. Portanto, as caracterizagdes feitas com
o residuo em seu estado original foram repetidas com os dregs pés-lavagem. Foram
26 amostras de dregs submetidas ao tratamento.

Ao final do tratamento, 5 amostras foram submetidas a mais 4 lavagens
(totalizando 7 lavagens) para avaliar o efeito da continuacao do tratamento nos dregs,
identificando se as 3 lavagens foram suficientes para estabilizar os valores dos
parametros analisados.

Conforme abordado no referencial teérico deste trabalho, o processo Kraft é
autossuficiente, com geracao de energia elétrica para alimentar o préprio sistema e
até mesmo outras empresas proximas ao local. Logo, se o tratamento aqui proposto
fosse analisado para incorporar o processo, a agua utilizada na lavagem poderia ser
reaproveitada no processo, e inclusive seu aquecimento poderia ser feito através de

recuperadores de calor.
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3.3.2 DOSAGEM MARSHALL

Para determinar a influéncia da incorporacédo dos residuos nas misturas, foi
realizado o ensaio Marshall, expresso pela norma DNER 043/95, que determina
propriedades fisicas (volume de vazios e relacdo betume/vazios) e mecanicas
(estabilidade e fluéncia) das misturas asfalticas, aplicado em misturas contendo os
dregs e em uma mistura de referéncia.

Primeiramente, foi verificada a adequagdo da composicdo granulométrica
conforme a faixa de trabalho — neste caso a faixa “B”, camada de ligacao e rolamento
—, etapa descrita no capitulo de caracterizacao dos agregados. Como pode ser
verificado na Tabela 12 (composicao granulométrica dos agregados), o teor de asfalto
nessa faixa varia de 4,5% a 7,5%. Para esta pesquisa, foi estabelecido um trago
referéncia (REF) com teor de betume fixado em 5,2%.

A norma DNIT 031/2006 estabelece que a porcentagem de filer da camada de
rolamento deve ser de 3% a 8%, com uma tolerancia de * 2%. Portanto, foi feito um
traco com teor de 2% de substituicao (D2) do filer por dregs tratados e outro traco com
teor de 4% de substituicdo (D4), conforme Figura 23.

Figura 23 — Tracos de pavimentos executados

| Determinagao do traco referéncia |

| Tragos com incorporagao dos dregs tratados como filer |

[ 20% | [ 4.0% |
| 5 CPs por dosagem |
I
| Total=15CPs |

Fonte: Elaborada pela autora.

Para cada dosagem, os agregados foram secos em estufa a 140 °C, ja
separados com base na massa de agregados a ser utilizada para cada CP. O CAP
também foi mantido em estufa na mesma temperatura. Entéo, foi feita a mistura dos

agregados e do ligante por 3 min, conforme Figura 24.
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Figura 24 — Mistura do ligante e agregados para confeccao dos pavimentos

Fonte: Registrada pela autora.

Conforme Figura 25, a mistura foi colocada em um molde cilindrico, com 100
mm de diametro e 60 mm de altura, e compactada com o auxilio de um soquete
Proctor de 4,54 kg em queda livre a uma altura de 457,2 mm, aplicando 75 golpes em
cada face.
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Fonte: Registrada pela autora.

Ao final da compactacédo, os corpos de prova (CPS) foram resfriados em
temperatura ambiente por 24 h, pesados e entdo colocados em banho-maria a
temperatura de 60 °C, mantendo-se em repouso de 20 a 30 min.

Os CPs foram submetidos a um ensaio de resisténcia diametral em prensa
Marshall, constituida de um anel dinamométrico que registra a deformacao sofrida
pela amostra a partir da aplicacdo de uma carga diametral. A carga aplicada no ensaio
foi de 50,8 mm/min, até ocorrer o rompimento da amostra. Dessa etapa, foram
extraidas duas propriedades mecanicas:

a) estabilidade — resisténcia maxima do CP a compressao radial [N];
b) fluéncia — deformacéo total do CP antes da ruptura [mm].
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A estabilidade ainda teve seu valor corrigido em funcéo da altura do corpo de
prova. O valor da “estabilidade lida” foi multiplicado por um fator calculado através da

Equacéao 14.
f =927,23 x K164 (Equacéao 14)
Onde:

f = fator de multiplicagéo;
h = altura do corpo de prova.

A partir dai, foi possivel determinar os indices fisicos da amostra compactada
(BALBO, 2007):

a) densidade aparente — relagdo entre massa e volume;

b) porcentagem de vazios — relacao entre volume de vazios e volume total da
amostra compactada;

c) relacao betume-vazios (RBV) — relacao entre volume de vazios do agregado

preenchidos por betume e o volume de vazios no agregado.

Para isso, foi determinado o volume ocupado por cada material na mistura:
CAP, filer, agregado miudo e agregado graudo. Calculou-se o volume através da
Equacao 15.

%
Yreal

(Equacéao 15)

Onde:
V = volume do material;
% = porcentagem do material na mistura;

Yreal = massa especifica do material.

A Tabela 13 representa a distribuicdo das massas e volumes dos materiais na

mistura compactada.
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Tabela 13 — Massas e volumes na mistura asfaltica compactada

Massas Volumes
(ar) vazios v,
] m, b >
“m ™ ol
£ 3 T ' .il.'{dO o Vam V(
| my agregado graddo %

Fonte: Balbo (2007, p. 174).

Posteriormente, determinou-se o peso especifico aparente e o peso especifico

maximo tedrico da mistura compactada, conforme as Equacbes 16 e 17,

respectivamente.
me ~
Yap = - (Equacao 16)
100 ~
Vméix = “%ac _ %AM ____%F . %B (Equacéo 17)

Yreal, AG Yreal,AM YrealF YrealB

Onde:

Yap = peso especifico aparente;
mt = massa total da mistura;

Vi = volume total da mistura;

Ymax = peso especifico maximo tedrico.

O volume de vazios na mistura compactada se da pela diferenca entre o peso

especifico maximo teorico e o aparente, conforme Equagéao 18.

oV, = Lmix¥ar . 1009, (Equacéo 18)

Ymax

Onde:

%\Vv = volume de vazios da mistura.
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Por conta da existéncia de vazios preenchidos pelo betume e vazios nao
preenchidos no volume dos agregados compactados, determina-se o volume de

vazios preenchidos de betume, conforme Equacao 19.
%Vycg = “//—B * 100% (Equacéao 19)
t

Onde:

%Vvcs = volume de vazios preenchidos de betume;

VB = volume de betume.

Ja o teor de vazios nos agregados € determinado pela Equacao 20.

%V, = %V, + %Vycp (Equacéo 20)

Onde:
%Va = volume de vazios do agregado.

Por fim, foi possivel determinar a relagdo de betume-vazios, expressa pela

Equacao 21.
%RBV = 222 + 100% (Equacdo 21)
0V A

Onde:
%RBV = relacao betume-vazios.

A norma DNIT 031/2006 estabelece os valores limites dos parametros fisicos e

mecanicos determinados pelo método Marshall, conforme Quadro 5.
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Quadro 5 — Valores limites dos parametros

Camada Camada
Caracteristicas Método de de de
ensaio Rolamento ngagao
(Binder)
Porcentagem de vazios, % DMNER-ME 043 Jab 4a6
Relacéo betume/vazios DNER-ME 043 75-82 65-72
Estabilidade, minima, (Kgf) }
(75 golpes) DNER-ME 043 500 500
Resisténcia a Tragéo por
Compresséao Diametral DMNER-ME 138 0,65 0,65
estatica a 25°C, minima, MPa

Fonte: DNIT 031/2006 (p. 5).

Com a execugdao dos tracos contendo os dregs e o trago referéncia, foi possivel
analisar a influéncia do residuo na mistura asfaltica através dos resultados dos

parametros fisicos e mecanicos estabelecidos pelo ensaio Marshall.

3.4 ANALISE ESTATISTICA

Para realizar a andlise estatistica dos dados obtidos no programa experimental,
foi utilizado o software “Past3”, aplicando andlises descritivas e inferenciais em
sequéncia.

Segundo Guimaraes (2012), em se tratando de modelos paramétricos, quando
as suposicdes sao atendidas, as andlises sao mais eficientes quando comparados
aos nao paramétricos. As analises inferenciais foram feitas a fim de avaliar a
adequacao dos dados obtidos as suposicoes dos testes paramétricos; e caso 0s
dados nao se adequassem, foram aplicados testes ndo paramétricos.

Para compor a analise descritiva, foram utilizados os valores médios, desvios
padrées e coeficientes de variacdo. Ja na anadlise inferencial, foram utilizadas as
etapas de verificagdo da homocedasticidade, analise de variancia (ANOVA), analise
de Post-hoc através do teste de Tuckey (1960), teste de Kruskal-Wallis (1952) e
andlise de Post-hoc através do teste de Dunn (1964).

Na etapa de verificacdo da homocedasticidade e da distribuicdo dos residuos,
€ analisado se as varidncias dos parametros avaliados nas amostras sao
homogéneas. Essa etapa foi feita pelo teste de Levene (1960) para médias, com nivel
de significancia de 95%, em que o teste considera a hipdtese nula como a
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homogeneidade da variancia. Ou seja, quando o p valor for maior que 0,05 (5%), a
hip6tese nula ndo é rejeitada, evidenciando que as amostras possuem variancias
iguais. Para verificar a normalidade das distribuicbes levando em conta todo o
conjunto de amostras na variavel analisada, foi aplicado o teste de normalidade de
Shapiro-Wilk (1965) com um nivel de significancia de 95%, em que o teste considera
a hipétese nula como a distribuicdo normal das amostras. Ou seja, quando o p valor
for maior que 0,05 (5%), a hip6tese nula nao é rejeitada, evidenciando a distribuicao
normal dos dados.

No caso de haver distribuicdo normal entre as amostras, foi feita a andlise de
variancia através do teste paramétrico ANOVA, cujo objetivo é verificar se ha
diferencas significativas entre os grupos analisados a partir das suas médias, através
do fator F (razdo da variancia entre grupos e variancia dentro dos grupos). Com um
nivel de significancia de 95%, quando o p valor for menor ou igual a 0,05 (5%),
evidencia-se que ha diferencas significativas entre os dados analisados

Quando foram identificadas diferencas significativas entre as médias das
variaveis, foi aplicado o teste paramétrico de Tuckey (1960) para identificar onde se
encontravam essas diferencas — pois a ANOVA apenas aponta se ha diferencas e nao
as localiza. Com um nivel de significancia de 95%, quando o p valor for menor ou igual
a 0,05 (5%), evidencia-se que ha diferencas significativas entre os dados analisados.

O teste nao paramétrico de Kruskal-Wallis (1952) foi utilizado nos casos em
que as amostras ndo apresentassem homocedasticidade e/ou distribuicao normal na
variavel em questao. Esse teste se difere da ANOVA pois é um teste ndo paramétrico
e leva em conta as medianas dos grupos. Com um nivel de significancia de 95%,
quando o p valor for menor ou igual a 0,05 (5%), evidencia-se que ha diferencas
significativas entre os dados analisados.

Por fim, caso fossem identificadas diferencas significativas entre as variaveis
analisadas através das suas medianas, foi aplicado o teste de Dunn (1964), que é um
teste ndo paramétrico e que mostra entre quais grupos se encontram essas diferencas
que foram identificadas no teste de Kruskal-Wallis. Com um nivel de significancia de
95%, quando o p valor for menor ou igual a 0,05 (5%), evidencia-se que ha diferencas
significativas entre os dados analisados.

As analises estatisticas dos dados sdo apresentadas nos Apéndices deste

trabalho.



69

4 APRESENTACAO, ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados do programa experimental
proposto na pesquisa, bem como sua analise e discussao.
Os resultados sao discutidos ao longo de sua apresentacao, correlacionados

entre um ensaio e outro para uma analise mais completa do trabalho.
4.1 TRATAMENTO DOS DREGS

O tratamento dos dregs foi feito através de lavagens via filtracdo. Para isso, os
dregs foram mantidos em estufa a 100 £+ 5 °C para secagem completa. Como
parametros da eficiéncia do tratamento aplicado, foi avaliado o pH e a condutividade
elétrica da 4gua remanescente do processo.

A determinacdo do pH e da condutividade elétrica dos dregs sem tratamento
foi feito conforme o procedimento de obtencdo de extrato solubilizado de residuos
sélidos, expresso pela ABNT NBR 10006:2004. O pH obtido foi de 11,33 e a
condutividade elétrica foi de 9,08 mS/cm. Ambos os valores sdo mais baixos do que
os encontrados na literatura e abordados na fundamentacéao teérica (Tabela 4), com
um valor préximo de 12 para o pH e condutividade elétrica de pelo menos 15,6 mS/cm
conforme Gomes et al. (2020), atingindo um valor 26,21 mS/cm no estudo de Modolo
et al. (2010).

4.1.1 Ensaios Preliminares

Os ensaios preliminares avaliaram os resultados do tempo de agitacédo e da
temperatura da agua da lavagem.

4.1.1.1 Tempo de Agitacao

Inicialmente, foram feitos ensaios preliminares com os diferentes tempos de
agitacdo propostos, com agua em temperatura ambiente. Os Graficos 9 e 10
apresentam, respectivamente, os resultados de pH e condutividade elétrica obtidos
das lavagens realizadas com agua em temperatura ambiente em diferentes tempos

de agitagdo, com aplicacao de 3 lavagens em cada amostra.
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Grafico 9 — pH nos diferentes tempos de agitacao
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Fonte: Elaborado pela autora.

Grafico 10 — Condutividade elétrica nos diferentes tempos de agitacao
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Fonte: Elaborado pela autora.

Os valores apresentados nos Graficos 9 e 10 evidenciam que o tempo de
agitacao nao influenciou nos parametros analisados, com valores muito aproximados
entre as amostras filtradas, tanto no pH quanto na condutividade elétrica. A analise
estatistica confirmou a nao influéncia do tempo de agitacao na eficiéncia da lavagem.
Visualmente, tampouco houve mudanca entre os tempos de agitacdo aplicados.
Também foi observado que uma mistura com menor quantidade de material facilitaria

0 processo de agitagdo. Com base nesses resultados, o tempo de agitacao das
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misturas com auxilio de agitador magnético foi fixado em 1 min, proporcionando um
processo mais otimizado e com menor demanda de energia. A massa de dregs nas
amostras para a primeira lavagem foi fixada em 50 ¢, utilizando a massa
remanescente de cada filtracdo para o restante das lavagens, sempre respeitando a
proporcéo 1:10. Ou seja: se ap6s a primeira lavagem foi recuperada uma amostra de
45 g de dregs, na segunda lavagem foi utilizado um volume de 450 mL de agua para

realizar a préxima filtracéao; e assim por diante.
4.1.1.2 Temperatura da Agua

Seguindo os ensaios preliminares, foram realizadas lavagens com &gua
deionizada em temperatura ambiente (entre 20 °C e 25 °C) e em trés temperaturas de
aquecimento: 60 °C, 70 °C e 80 °C. Esse aquecimento foi proposto para simular o
processo de geragao no residuo no processo kraft. O tempo de agitagcao foi fixado em
1 min. Os Graficos 11 e 12 apresentam as médias dos resultados obtidos das lavagens
realizadas em diferentes temperaturas, com aplicacdo de 3 lavagens em cada
amostra. As amostras em temperatura ambiente sdo as mesmas apresentadas nos

ensaios preliminares dos tempos de agitacéao.

Gréfico 11 — pH nas diferentes temperaturas da agua
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Gréfico 12 — Condutividade elétrica nas diferentes temperaturas da agua
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Fonte: Elaborado pela autora.

A partir dos resultados dos Graficos 11 e 12, foi avaliado estatisticamente se a
temperatura teve influéncia nas lavagens realizadas.

E possivel verificar que, ao longo das 3 lavagens realizadas, tanto o pH quanto
a condutividade elétrica da temperatura ambiente apresentaram valores mais
distantes do restante das temperaturas testadas. A andlise estatistica evidenciou que
as amostras em que foi utilizada agua deionizada aquecida em qualquer temperatura
apresentaram diferenca quando comparadas as amostras filtradas com agua em
temperatura ambiente. No entanto, ndo foram identificadas diferengas significativas
entre as trés diferentes temperaturas de aquecimento. Conforme os Graficos 11 e 12,
todas as temperaturas de aquecimento da agua apresentaram médias muito
aproximadas, ficando inclusive com seus resultados sobrepostos nos graficos. Ou
seja, o aquecimento da agua influencia no tratamento dos dregs, porém nao ha
necessidade de aquecer até 80 °C, pois sao obtidos resultados estatisticamente iguais
de pH e condutividade elétrica a uma temperatura de 60 °C, demandando menos
tempo e energia ao longo do processo.

Os valores de pH obtidos séo inferiores aos de outros materiais da construcao
civil, como o cimento Portland e a cal hidratada. Em consulta a alguns exemplos de
FISPQ (Ficha de Informacdes de Seguranca de Produtos Quimicos) em laboratério, o
cimento Portland apresenta pH entre 12 e 14, e a cal hidratada entre 12,4 a 12,6.
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As condutividades elétricas das temperaturas de aquecimento analisadas apés
as 3 lavagens ainda apresentaram valores inferiores ao da agua de abastecimento
publico. O Grafico 13 apresenta os valores das médias da condutividade elétrica nas
temperaturas de aquecimento da agua deionizada e na agua de abastecimento

publico.

Grafico 13 — Comparacgao da condutividade elétrica da agua
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Fonte: Elaborado pela autora.

O Gréfico 13 evidencia novamente a diferencga entre os resultados das lavagens
com agua aquecida e a lavagem com agua em temperatura ambiente, que apresenta
um valor médio superior as outras amostras aquecidas — que entre si pouco diferem
nas suas médias, tendo inclusive o menor valor obtido na temperatura de 60 °C.

Portanto, por conta da condutividade elétrica da 32 lavagem com agua
deionizada aquecida a 60 °C ter atingido um valor inferior ao da agua de
abastecimento publico, foram mantidas as 3 lavagens para a definicdo do tratamento

dos dregs.

4.1.2 Definicao do Tratamento

Com os resultados obtidos nos ensaios preliminares, foi possivel estabelecer o
tratamento a ser aplicado nos dregs.

Em relacdo ao tempo de agitacdo, este foi fixado em 1 min com auxilio de
agitador magnético. A temperatura de aquecimento da agua deionizada foi
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estabelecida em 60 °C, aquecida imediatamente antes da mistura. Essa temperatura
refere-se ao exato momento em que foi adicionado o residuo sélido a agua; ou seja,
quando iniciou-se a agitagdo, a agua estava a 60 °C. Ao longo do 1 min de agitacao
magnética, a temperatura da agua reduzia aproximadamente 5 °C.

O tratamento seguiu com 3 lavagens por amostra pois 0s ensaios preliminares
apresentaram resultados consistentes na 32 lavagem.

A Figura 26 apresenta o fluxograma final do tratamento aplicado dos dregs, um
dos residuos soélidos da industria do papel e celulose.

Figura 26 — Fluxograma final do tratamento
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Fonte: Elaborada pela autora.

4.1.3 Resultados das Lavagens

Com o tratamento estabelecido, foram realizadas as lavagens nos dregs. As
lavagens foram realizadas em 26 amostras de dregs, onde todas iniciaram com uma
massa de 50 g. Ao longo do tratamento, conforme a massa da amostra diminuia, a
proporcdo 1:10 manteve-se intacta. Ou seja: se a massa da amostra fosse reduzida
para 45 g por conta de eventuais perdas no processo, o volume de agua deionizada
na lavagem seria de 450 mL.

As massas das amostras de residuos sélidos (dregs) sofreram redugdes entre

lavagens por conta de eventuais perdas do processo. Ao despejar a mistura dos dregs
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com agua deionizada apds agitacao magnética, era necessario raspar o becker para
retirar o maximo de material possivel do fundo do recipiente. Ja ao final da filtracao,
ao retirar do funil de Blichner o papel filiro contendo o material retido para coloca-lo
em um disco de metal para posterior armazenamento em estufa, também era
necessario raspar o funil para extrair o material que ficava aderido em suas paredes.
Por conta desse processo de retirada do material, houve uma reduc¢do na massa das
amostras de 8,05% entre a 12 e 22 lavagem e de 5,95% entre a 22 e 32 lavagem, em
média, conforme apresentados nos Graficos 14 e 15.

Grafico 14 — Perda de massa de dregs entre 12 e 22 lavagem

14%

(
H
12%
< 10% ° *
© G e .
© 8% o®e0 e_o M...
£ o0 | ® K 0 T @
) cDE N P @ P ¢
o° [ ) V’
o 9 1 Y.
S 6% F Rg U w,
O
5 s z
©
& 4%

2%
0%

Fonte: Elaborado pela autora.
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Gréfico 15 — Perda de massa de dregs entre 22 e 32 lavagem
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Fonte: Elaborado pela autora.

Analisando os parametros da agua extraida no processo de filtracdo, todas as
amostras apresentaram reducgéo de pH e condutividade elétrica ao longo das lavagens
executadas. O Gréafico 16 apresenta o comportamento das médias do pH e da
condutividade elétrica ao longo do tratamento completo.

Grafico 16 — Médias pH e condutividade elétrica
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Fonte: Elaborado pela autora.

Analisando o Gréfico 16, é possivel visualizar a diferenca das redugcdes dos
parametros analisados. Na média do pH, a reducdo do valor foi maior entre as
lavagens 2 e 3. Ja no caso da condutividade elétrica, o valor da média apresenta uma
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reducdo maior entre a 12 e a 22 lavagem. De qualquer forma, todos os resultados
apresentaram reducao ao longo das lavagens aplicadas.

O Grafico 17 apresenta os valores das médias do pH em cada uma das
lavagens executadas.

Gréfico 17 — pH ao longo do tratamento
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Fonte: Elaborado pela autora.

O Grafico 17 evidencia a reducao do pH ao longo das lavagens, com destaque
entre a 22 e 32 lavagem, em que a média do pH reduziu de 10,91 para 9,88. Levando
em conta o valor inicial de pH dos dregs sem tratamento (pH = 11,33), ao final das 3
lavagens, houve uma reducéo de 12,8% no pH dos dregs.

O Gréfico 18 apresenta os valores das médias da condutividade elétrica em
cada uma das lavagens executadas.
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Grafico 18 — Condutividade elétrica ao longo do tratamento
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Fonte: Elaborado pela autora.

O Gréfico 19 fornece uma visualizacdo mais precisa dos valores entre as
lavagens 2 e 3.

Grafico 19 — Condutividade elétrica entre 22 e 32 lavagem
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Fonte: Elaborado pela autora.

Em se tratando da condutividade elétrica, a reducdo mais expressiva dos
valores obtidos é observada entre as lavagens 1 e 2, onde os valores da 22 lavagem
apesentaram uma reducao superior a 80% em relacdo a 12 lavagem. Seguindo para

a 32 lavagem, em comparacao a 22 lavagem, os valores ainda sofrem uma reducao
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de aproximadamente 75%. Ressalta-se que a condutividade elétrica obtida nos dregs
sem tratamento foi de 9,03 mS/cm, um valor 64 vezes maior que a condutividade
elétrica média na 32 lavagem, indicando a redugao da presenca de sais solluveis nos
dregs com a aplicacéo do tratamento.

A analise estatistica desses dados confirmou que ha diferencgas significativas
entre as lavagens. Para verificar se os valores se estabilizaram ou ndo na 32 lavagem,
foi proposta a continuacdo das lavagens em 5 amostras de dregs, que foram
submetidos até a 72 lavagem. Os Graficos 20 e 21 apresentam os resultados obtidos

nessas amostras submetidas a continuacao do tratamento.

Gréfico 20 — pH dos dregs com 7 lavagens
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Grafico 21 — Condutividade elétrica dos dregs com 7 lavagens
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Fonte: Elaborado pela autora.

Conforme apresentado nos Graficos 20 e 21, o pH e a condutividade elétrica
seguiram sofrendo reducdes até o final do tratamento. A partir da 42 lavagem, o pH
ainda apresenta quedas nos seus valores, mantendo-se mais constante nas lavagens
5, 6 e 7. Ja a condutividade elétrica apresentou valores mais préximos desde a 42
lavagem, reduzindo de 88,94 uS/cm para 69,15 uS/cm. A analise estatistica dos dados
mostrou que os valores tanto do pH quanto da condutividade elétrica se estabilizaram

na 42 lavagem, comportamento que pode ser visualizado nos graficos.
4.2 CARACTERIZACAO DOS DREGS SEM E COM TRATAMENTO

Os resultados da caracterizacao dos dregs tratados sao apresentados em
conjunto aos dados obtidos na caracterizagcdo dos dregs sem tratamento para
possibilitar a avaliacao da eficiéncia do tratamento proposto.

A Tabela 14 apresenta os resultados do teor de umidade dos dregs sem
tratamento, mantendo-os em estufa até secagem completa, anotando valores de

massa inicial e final.
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Tabela 14 — Teor de umidade dos dregs sem tratamento

Amostra 1

2

3

4

5

Massa inicial [g] | 16,52
Massa final [g] | 11,14
Umidade [%] | 32,57

15,98
10,87

31,98

15,89
10,62
33,17

20,63
12,61
38,88

16,13
11,04
31,56

Média = 33,63 %

Fonte: Elaborada pela autora.

Com uma média de 33,63%, o teor de umidade obtido corrobora com o valor

apresentado por Calheiro (2018), em que os dregs avaliados apresentaram umidade

de 35,26%. O mesmo estudo identificou uma massa especifica dos dregs idéntica a

obtida nesta pesquisa, com valor de 2,58 g/cm3. A Tabela 15 mostra a caracterizacao

fisica dos dregs com e sem tratamento, bem como o Grafico 22 apresenta a curva

granulométrica desses materiais.

Tabela 15 — Caracteristicas fisicas dos dregs sem tratamento

Amostra Massa especifica | Diametro médio | Area superficial
SEM tratamento 2,5821 g/cm3 8,76 um 3,7601 £ 0,0010 m#/g
COM tratamento 2,6027 g/cm3 12,45 um 6.1685 + 0.0068 m?/g

Fonte: Elaborada pela autora.

Gréfico 22 — Curva granulométrica dos dregs sem e com tratamento
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Fonte: Elaborado pela autora.
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A curva granulométrica evidencia o aumento do tamanho das particulas na

amostra de dregs submetidos ao tratamento. Isto pode ter ocorrido por conta de os



82

finos da amostra terem se solubilizado nas lavagens, mantendo as particulas maiores
no filtro de papel, resultando em um didmetro médio maior. Ainda assim, mesmo a
maior particula identificada na granulometria a laser dos dregs tratados € menor que
75 um, tamanho maximo que um material pode ter para ser classificado como filer
segundo o DNIT 412/2019.

Conforme abordado na fundamentagao tedrica, o estudo de Modolo et al.
(2010) apresentou uma expressiva reducdao na granulometria dos dregs apés a
lavagem aplicada. Apesar do resultado dessa pesquisa ser oposto ao encontrado
pelos autores citados, deve-se levar em conta que a granulometria dos dregs sem
tratamento j4 apresentava valores baixos, com o material sendo 100% passante na
#200 (0,075 mm), enquanto no estudo citado os dregs sem tratamento possuiam um
percentual de apenas 43% passante na peneira de abertura 0,075 mm. Ou seja, a
amostra como um todo ja possuia particulas de diametros maiores, que sofreram
reducado apds a aplicacao das lavagens. Como o material desta pesquisa ja possuia
baixa granulometria, este paradmetro ainda sofreu reducdo por conta do que foi
solubilizado na 4gua utilizada nas lavagens.

Os valores de massa especifica coincidem com o que foi apresentado na
fundamentacéo tedrica (Tabela 1), em que os estudos abordados apresentaram em
média um valor de 2,61 g/cm3. O fato de os dregs com tratamento apresentarem uma
massa especifica ligeiramente superior aos nao tratados (aumento de 0,2 g/cm?) pode
estar relacionado a mesma hipétese do aumento da granulometria, em que particulas
de menor massa especifica se solubilizaram na lavagem, resultando em um material
tratado mais denso.

Conforme apresentado na fundamentagéo teorica, os resultados de éarea
superficial da literatura divergem bastante entre si, com valores que partem de 1,031
m2/g (TORRES et al., 2020) até 17,675 m2/g (MAKITALO et al. (2016). Nos dregs sem
tratamento, foi identificada uma area superficial de 3,76 m?/g, com um aumento de
63% desse valor quando submetidos ao tratamento, chegando a 6,18 m2/g. Como os
dregs beneficiados apresentaram maior granulometria e maior massa especifica,
indicando uma reducao dos finos no material, essa diferenca de area superficial entre
as amostras analisadas indica uma possivel mudanca no formato das particulas apds
o tratamento, fazendo com que mais irregularidades na sua superficie
consequentemente elevem o valor da area superficial. A discrepancia entre valores

ainda pode ser atribuida ao fato de que andlises de area superficial de particulas
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irregulares variam em funcao da escala e do ponto de vista do equipamento utilizado
(BAGHERI et al., 2015). Para trabalhos futuros, sugere-se analisar as amostras
através de imagens aproximadas em alta definicao das particulas, como Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV).

A composig¢ao quimica dos dregs com e sem tratamento, obtida por meio de
FRX qualitativo, é apresentada na Tabela 16.

Tabela 16 — FRX qualitativo dos dregs com e sem tratamento

Elementos Menor Elementos tracos
Amostra majoritarios quantidade (<5%)
(>50%) (5% < X < 50%) °
Dregs SEM tratamento Ca - Mg, Si, Sr, CI, Fe, Mn, Al, K, S, Zn
Dregs COM tratamento Ca - Mg, Si, Sr, Fe, Al, Mn, K, Zn

Fonte: Elaborada pela autora.

Os dregs com e sem tratamento apresentaram calcio como elemento
predominante, com mais de 50% de sua composicdo. A diferengca entre as duas
amostras analisadas se da através dos elementos tracos, onde os dregs submetidos
ao tratamento nao apresentam sequer tracos de cloro, manganés e enxofre. Esses
resultados sao relevantes para a aplicagao dos dregs tratados como filer em misturas
betuminosas pois indicam a remocao de elementos prejudiciais aos pavimentos,
principalmente o cloro, pois a presenca de sais sollUveis pode acarretar degradacao
fisica do pavimento (OBIKA; FREER-HEWISH; NEWILL, 1992).

Os difratogramas dos materiais corroboram com os resultados encontrados no
FRX. As Figuras 27 e 28 apresentam os difratogramas dos dregs sem e com
tratamento, respectivamente, ambos com todos os picos identificados como mineral
calcita (carbonato de célcio — CaCOs). O mineral possui numero de referéncia 01-081-
2027 no banco de dados ICDD.
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Figura 27 — Difratograma dos dregs sem tratamento
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Fonte: Elaborada pela autora.

Figura 28 — Difratograma dos dregs com tratamento
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Para fins de comparacgao entre os difratogramas, a Figura 29 sobrepde os dois

resultados, proporcionando uma melhor visualizagdo dos picos.

Figura 29 — Sobreposicao dos difratogramas dos dregs com e sem tratamento
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Fonte: Elaborada peIa autora.

Os difratogramas de ambas as amostras apresentaram um comportamento
muito semelhante, com picos localizados nos mesmos pontos e com alturas similares.
Utilizando o banco de dados (ICDD) para analise dos difratogramas, todos os picos
identificados nos dregs sem e com tratamento foram atribuidos ao mineral calcita
(CaCOg), corroborando com todos os resultados de DRX abordados no referencial
tedrico deste trabalho, que apresentaram majoritariamente picos do mesmo mineral.
Os resultados também condizem com os dados obtidos no FRX qualitativo, em que
foi identificado mais de 50% das duas amostras sendo compostas por calcio.

A Figura 30 e a Tabela 17 apresentam os resultados do ensaio de adsorcao de
azul de metileno, expresso pela ABNT NBR 14949:2017.



Figura 30 — Ensaio de adsorcao de azul de metileno
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Fonte: Registrada pela autora.

Tabela 17 — Adsorcéo de azul de metileno nos dregs com e sem tratamento

Amostra C [mg/mL] | V[mL] | W [g] | VAM [mg/g] | VAM médio [mg/g]

1 1 5 1,00 5
2 1 4,5 1,00 45

SEM tratamento | 3 1 5 1,00 5 4,7
4 1 5 1,00 5
5 1 4 1,00 4
1 1 4 1,00 4
2 1 4 1,00 4

COM tratamento | 3 1 3,5 1,00 3,5 3,9
4 1 4 1,00 4
5 1 4 1,00 4

Fonte: Elaborada pela autora.

Os resultados obtidos sao divergentes quando comparados aos resultados

obtidos por Modolo et al. (2010). Fazendo uma conversao dos dados para ficarem

com a mesma unidade, o estudo dos autores apresentou um VAM (valor de azul de

metileno) de 1,9 mg/g nos dregs sem tratamento, e um VAM de 0,5 mg/g nos dregs

submetidos a lavagens. Ja& nesta pesquisa, os dregs sem e com tratamento

apresentarem valores médios de 4,7 mg/g e 3,9 mg/qg, respectivamente. O VAM é

by

relacionado a capacidade de troca catibnica do material. A reducao deste valor

quando comparadas as duas amostras entre si é positiva, indicando a reducao no

comportamento plastico no material tratado. Quanto menor o VAM, menos pléstico €

o material, e consequentemente consome menos CAP na mistura betuminosa
(MODOLO et al., 2010).



4.3 ENSAIO MARSHALL

Para execucdo do ensaio Marshall, primeiramente é necessario determinar
caracteristicas fisicas dos agregados a serem utilizados nas misturas. O agregado
miudo (pd de pedra) e os agregados graudos (brita 0 e brita 1) foram caracterizados
quanto a sua granulometria e massa especifica. No caso dos agregados graudos, a

massa especifica ja foi calculada considerando ambas as fragdes de brita 0 e brita 1,

obtendo um valor como um todo da amostra de agregado graudo.

A Tabela 18 apresenta os resultados da granulometria a seco dos agregados
utilizados nas misturas betuminosas. Os dregs tratados utilizados como filer ja

possuiam granulometria inferior a 0,075 mm (peneira #200), conforme apresentado

no item de caracterizagéo dos dregs.

Tabela 18 — Granulometria dos agregados

Peneira | Abertura [mm] | Brita 0 | Brita 1 | P6 de pedra

11/2" 38,1 100,00 | 100,00 100,00

1" 254 100,00 | 100,00 100,00
3/4" 19,1 92,42 (100,00 100,00
3/8" 9,5 3,40 | 99,12 100,00
n4 4,8 0,15 | 29,30 92,70
n10 2 0,00 | 5,08 76,80

n 40 0,3 0,00 | 2,05 36,10
n 100 0,15 0,00 1,34 25,82
n 200 0,075 0,00 | 0,25 15,30

Fonte: Elaborada pela autora.

A partir da granulometria obtida, foi necesséario realizar a dosagem dos
agregados de forma que se encaixassem dentro dos limites estabelecidos na Faixa B
(camada de ligacao e rolamento) pela norma DNIT 031/2006. A Tabela 19 apresenta

a composicao da mistura considerando uma fracao de 27% de brita 0, 27% de brita 1

e 46% de p6 de pedra.
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Tabela 19 — Composicado dos agregados na mistura

Fracdo na mistura [%] 27 27 46
Peneira | Abertura [mm] | Brita 0 | Brita 1 | P6 de Pedra
11/2" 38,1 27,0 | 27,0 46,0
1" 25,4 27,0 | 27,0 46,0
3/4" 19,1 25,0 | 27,0 46,0
3/8" 9,5 0,9 26,8 46,0
n4 4,8 0,0 7,9 42,6
n10 2 0,0 1,4 35,3
n 40 0,3 0,0 0,6 16,6
n 100 0,15 0,0 0,4 11,9
n 200 0,075 0,0 0,1 7,0

Fonte: Elaborada pela autora.

Grafico 23 — Curva granulométrica dos agregados e limites da Faixa B

0,01

. 200
Peneiras |

- = |imites

Centro faixa

Mistura

80 4
| I

Diametro (mm)

10

Fonte: Elaborado pela autora.
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A partir dos resultados obtidos na granulometria dos agregados, foi possivel

determinar o percentual de cada material na mistura completa, levando em conta as

substituicdes do pd de pedra por dregs (2% e 4% em funcéo da mistura completa dos

materiais) e os 1200 g de massa de cada corpo de prova. A Tabela 20 apresenta os

o teor de cada material em cada traco executado.

Tabela 20 — Dosagem das misturas

Percentual [%)]

Trago Brita 0 | Brita 1 | P6 de pedra | Dregs | CAP
Referéncia| 25,6 25,6 43,6 - 52
2% 25,6 | 25,6 42,7 09 |52
4% 25,6 | 25,6 41,9 1,7 [ 52

Fonte: Elaborada pela autora.



89

Conforme o respectivo percentual de cada material, a Tabela 21 apresenta a

propostos.

massa de cada material utilizado em cada corpo de prova para os trés tracos

Tabela 21 — Massa dos materiais e ligante utilizados nas misturas

Traco Massa [g
Brita 0 | Brita 1 | P6 de pedra | Dregs | CAP | Soma
Referéncia | 307,15 | 307,2 523,3 0 |624 | 1200
2% 307,15 | 307,2 512,83 10,47 | 62,4 | 1200
4% 307,15 | 307,2 502,36 20,94 [ 62,4 | 1200

Fonte: Elaborada pela autora.

As Tabelas 22, 23 e 24 apresentam os valores de densidade tetrica de cada

empregados nas misturas.

Tabela 22 — Densidade teorica do traco referéncia

traco, bem como as massas especificas obtidas para cada um dos materiais

REFERENCIA | Agregado graudo | Agregado miudo | Ligante | Dregs | Mistura
Massa especifica 2,81 2,72 1,045 | 2,60 -
Porcentagem 51,2 43,6 5,2 - -
Densidade tedrica 18,22 16,03 4,98 - 2,55
Fonte: Elaborada pela autora.
Tabela 23 — Densidade tedrica do traco com 2% de dregs
2% DREGS Agregado graudo | Agregado miudo | Ligante | Dregs | Mistura
Massa especifica 2,81 2,72 1,045 | 2,60 -
Porcentagem 51,2 42,7 52 0,9 -
Densidade tedrica 18,22 15,70 4,98 0,35 2,55
Fonte: Elaborada pela autora.
Tabela 24 — Densidade tedrica do traco com 4% de dregs
4% DREGS Agregado graudo | Agregado miudo | Ligante | Dregs | Mistura
Massa especifica 2,81 2,72 1,045 | 2,60 -
Porcentagem 51,2 41,9 52 1,7 -
Densidade teédrica 18,22 15,40 4,98 0,65 2,55

Fonte: Elaborada pela autora.

A Figura 31 apresenta os corpos de prova ja desmoldados dos trés tracos

executados.
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Figura 31 — Corpos de prova das misturas betuminosas executadas

—t

Fonte: Registrada pela autora.

Os corpos de provas tiveram suas massas e dimensdes aferidas ap6s o
processo de desmolde. A Tabela 25 apresenta as médias desses valores, onde REF
€ o traco referéncia, D2 o traco com 2% de dregs e D4 o tragco com 4% de dregs.

Tabela 25 — Médias das dimensdes e massas dos corpos de prova

Traco | Diametro [mm] | Altura [mm] | Volume [cm?] | Massa [g] | Peso hidrostatico [g]
REF 101,7 60,1 488,3 1191,1 715,4
D2 101,8 60,2 489,9 1189,3 712,7
D4 101,8 60,7 494,9 1191,7 713,9

Fonte: Elaborada pela autora.

A Tabela 26 apresenta os valores obtidos a partir dos ensaios na prensa
Marshall, como estabilidade, fluéncia e percentual de vazios de cada um dos materiais
utilizados nas misturas, bem como os limites estabelecidos pela norma DNIT 031/2006
para cada um desses parametros. A fluéncia ndo tem limites definidos pela referida

norma.

Tabela 26 — Resultados do ensaio Marshall

Traco | Fluéncia [mm] | Estabilidade corrigida [kgf] | %Vv %RBV
REF 4,494 746,27 4,54 72,93
D2 4,682 620,69 5,04 70,75
D4 4,156 635,50 5,90 67,16
Limites DNIT 031/2006 > 500 4% a 6% | 65% a 72%

Fonte: Elaborada pela autora.
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Os Graficos 24, 25 e 26 apresentam os resultados dos tracos submetidos ao

ensaio Marshall em comparacao aos limites estabelecidos pela norma DNIT 031/2006.

Estabilidade [kgf]

%\Vv
w

Grafico 24 — Estabilidade dos tracos executados
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Fonte: Elaborado pela autora.

Grafico 25 — Volume de vazios dos tracos executados
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Grafico 26 — Relacao betume-vazios dos tracos executados
74
72
70

68

%RBV

66

64

62

60
REF D2 D4

= = = Limites DNIT 031/2006

Fonte: Elaborado pela autora.

O Gréfico 27 apresenta os resultados obtidos quanto a fluéncia dos tracos em

comparacao a sua média, ou seja, a deformacao em milimetros identificada no ensaio.

Grafico 27 — Fluéncia dos tracos executados
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Fonte: Elaborado pela autora.

Conforme os resultados apresentados nos graficos, é possivel visualizar que
com excecao da relacdo betume-vazios do traco referéncia, todos os tragos
atenderam aos limites estabelecidos pela norma. Salienta-se que o trago referéncia
apresentou uma RBV de apenas 0,93% acima do limite superior, com valores de
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estabilidade e volume de vazios bem distantes dos limites de cada um desses
parametros.

Quanto aos tracos contendo dregs, todos os parametros foram atendidos nos
2 teores de substituicdo aplicados. No caso do traco com 2% de dregs, a fluéncia
apresentou um valor de 0,188 mm superior ao traco referéncia, enquanto o tragco com
4% de dregs atingiu deformacgdes inferiores ao traco referéncia, com uma diferenca
de 0,338 mm nas médias da fluéncia de cada traco.

Mesmo com estabilidades inferiores ao trago referéncia, os tragos D2 e D4
apresentaram resultados superiores ao valor de 500 kgf definido por norma, indicando
um bom desempenho mecanico das misturas com a incorporacdo dos residuos
sélidos.

Destaca-se que o traco contendo 4% de dregs obteve resultados mais
satisfatorios quanto a estabilidade e a fluéncia, pois apresentou uma estabilidade
superior ao traco contendo 2% de dregs e com uma menor deformagao dos corpos de
prova. O volume de vazios de 5,90% do traco D4 se aproximou bastante do limite de
6% estabelecido por norma, ainda atendendo completamente a todos os requisitos
analisados.
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5 CONCLUSAO

Neste item sdo apresentadas as consideracdes finais do trabalho a partir da
analise de resultados das caracterizacoes e métodos de ensaio, bem como sugestdes

para futuras pesquisas.
5.1 CONSIDERACOES FINAIS

O estudo da aplicacao de dregs como filer em misturas betuminosas teve como
norte a producao de um pavimento mais sustentavel e que atendesse aos parametros
exigidos por normas vigentes, evitando a disposicao desses residuos solidos em
aterros e uma possivel consequente contaminacao do solo e da agua.

A pesquisa visou buscar uma alternativa para aplicacéo dos dregs em materiais
da construcao civil, sem adicao de outros produtos quimicos ao processo e de maneira
que apresentasse viabilidade da incorporacédo deste tratamento ao processo kraft, de
onde s&o originados os dregs.

A temperatura da agua utilizada no tratamento se demonstrou fundamental
para melhores resultados ao longo das lavagens. O aquecimento da agua foi proposto
com base no processo kraft, que ja utiliza agua aquecida ao longo de suas etapas.
Conforme abordado na fundamentagao teorica, ressalta-se que o processo kraft é
autossuficiente, demonstrando o potencial da adicdo de uma etapa de lavagem dos
dregs com agua aquecida ao final do processo, de maneira que o aguecimento da
agua seja feito no proprio sistema ja existente.

Os parametros analisados ao longo do tratamento obtiveram reducoes
expressivas, com uma queda brusca superior a 98% na condutividade elétrica medida
na agua remanescente das lavagens, o que indica a reducdo dos sais solluveis
presentes no material e potencial para aplicagdo em diversos materiais da construcao
civil. As amostras submetidas a mais lavagens demonstraram estabilidade de seus
parametros ja na 32 lavagem, evidenciando a eficiéncia do tratamento proposto com
3 lavagens.

As caracteristicas fisicas dos dregs tratados evidenciaram a reducdo na
presenca de finos do material, resultando em um material de maior diametro médio.
Para uma analise mais aprofundada da area superficial, que quase dobrou em relagéo

aos dregs nao tratados, sugere-se submeter o material a uma analise com imagens
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em alta definicdo para verificar a hipétese levantada de que sua superficie ficou mais
irregular ao final do tratamento, justificando o aumento identificado nesse parametro.

Quanto a aplicacao dos dregs como filer nas misturas betuminosas, os tracos
contendo os residuos solidos tratados atenderam a todos os limites estabelecidos pela
norma DNIT 031/2006, com destaque para o trago contendo 4% de dregs, em que foi
obtida uma estabilidade média de 635 kgf, ao mesmo tempo que a fluéncia medida foi
inferior a fluéncia do traco referéncia do estudo.

Os resultados obtidos com lavagens dos dregs utilizando apenas agua no
processo de filtracdo mostram o potencial de aplicacao desses residuos soélidos
tratados. Além de ser uma alternativa de material de enchimento para a construcéao
civil, evita a disposicao inadequada desses residuos, trazendo mais sustentabilidade
ao setor.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Ao decorrer do trabalho, foram levantadas hipéteses de diferentes estudos para
aprimoracéao do tema:

a) testar menores proporcoes de sélido-liquido para tratamento dos dregs, para
avaliar a possibilidade de utilizar menos agua no processo;

b) composicdo quimica quantitativa dos dregs, com posterior aplicacdo do
tratamento proposto, a fim de determinar o percentual de redugdo dos
elementos presentes no residuo sélido;

c) analise de imagens em alta definicdo das particulas dos dregs tratados e
néo tratados, como por meio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
para identificar possiveis mudancas nas particulas do material e
correlacionar a caracterizacao fisica;

d) aplicacdo dos dregs tratados com compostos cimenticios, para avaliar a
compatibilidade do material com o cimento Portland.
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APENDICE A - RESULTADOS DOS ENSAIOS PRELIMINARES

Tabela 27 — Lavagens com diferentes tempos de agitacao

Tempo de A Lavagem
agitacdo Amostra | Parametro 12 2 3
A1 pH 1166 | 11,44 | 10,66
C.E. 3750 858 214,7
. pH 1164 | 113 10,66
1 min Al2 CE. 4140 | 646 | 2202
A3 pH 1165 | 11,37 | 1059
CE. 3870 | 8543 | 2065
A+ pH 11,66 | 11,42 | 10,69
CE. 4080 728 230,1
. pH 11,68 114 | 10,69
5 min AS52 CE. 3930 | 6654 | 2328
A3 pH 1162 | 1136 | 1067
CE. 3890 735 200
A101 pH 1164 | 1133 10,6
CE. 3880 770 210,2
. pH 11,61 | 1129 | 1061
10 min A102 CE. 4120 | 6688 204
pH 1166 | 11,37 | 1059
A103 CE. 3930 | 7135 | 2055

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela 28 — Lavagens com diferentes temperaturas

Temperatura | Amostra | Parametro 12 Lavgggem 3
A oH  [11,66|11,44]10,66

CE. |4750| 858 |214,7

. oH  [11,64] 11,3 | 10,66
Ambiente B CE. |4140| 646 |2292
c oH  [11,65]11,37]10,59

CE. |4670|8543|2065

5 oH  [11,15]10,54] 9,51

CE. |4250 4182|1171

, oH  [11,27]10,76| 9,71
60°C E CE. |4710|5229|122,8
- oH  [11,26]10,74| 9,72

CE. |4710|5104|122,6

o oH 112 110,73 | 9,53

CE. |4620|571.8|1609

. oH  [11,18]10,83| 9,83
70°C H CE. |4650 |6168|131.2
| oH  [11,18]10,73| 9,63

C.E. |4650 (5184|1266

| oH  [11,12]10,54] 9,37

CE. |4300|4434|1214

. oH  |11,18]10,63| 9,55
80°C K CE. |4760 4942|1273
] oH  |11,18]10,66| 9,55

CE. |4430|514.1/1215

Fonte: Elaborada pela autora.



APENDICE B - RESULTADOS DO TRATAMENTO DOS DREGS

Tabela 29 — Resultados do tratamento com 3 lavagens

Amostra Massa pH Condutividade elétrica
12 22 3 12 22 32 12 22 3
A 50 |46,25|43,70 10,99 | 10,79 | 9,87 | 3780 | 566,9 | 135,0
B 50 |46,25|44,18 | 11,00 | 10,84 | 9,95 | 3930 | 532,3 | 146,9
C 50 |46,00 43,36 |11,00| 10,86 | 9,79 | 4060 | 678,5 | 149,0
D 50 |45,93|42,77 (10,98 |10,81 | 9,84 | 3860 | 598,7 | 132,2
E 50 |45,95|43,66|11,00| 10,89 | 9,96 | 4160 | 529,3 | 141,2
F 50 |46,63 (42,74 | 11,13 10,89 | 9,77 | 4280 | 642,2 | 139,0
G 50 |45,09 42,66 11,11 10,84 | 9,78 | 4420 | 504,4 | 133,7
H 50 |43,14 39,20 | 11,13 | 10,97 | 9,87 | 4420 | 6158 | 145,8
I 50 |45,85|42,58 | 11,08 | 10,97 | 9,82 | 4400 | 589,8 | 134,5
J 50 |46,30|43,50 11,13 | 11,09 | 10,21 | 4260 | 669,2 | 146,9
K 50 |45,83 42,94 |11,06 | 10,87 | 10,07 | 4220 | 515,0 | 119,1
L 50 |44,90 42,30 |11,12|10,90| 9,99 | 4680 | 532,9 | 130,5
M 50 | 45,50 42,30 |11,09|10,87 | 9,88 | 4470 | 495,6 | 126,5
N 50 |46,05|43,52|11,13| 10,90 | 10,02 | 4530 | 591,3 | 126,1
O 50 |45,80|43,58 | 11,12 10,93 | 9,79 | 4240 | 596,3 | 140,6
P 50 |46,02 (43,30 | 11,11 | 10,94 | 9,91 4280 | 621,6 | 145,4
Q 50 |45,27 | 43,10 11,14 10,91 | 9,86 | 4330 | 542,0 | 1324
R 50 |46,52|43,69|11,17|10,91 | 9,88 | 4780 | 7055 | 164,9
S 50 |47,15|44,92 | 11,16 | 11,09 | 9,97 | 4900 | 746,7 | 160,0
T 50 |45,73 (43,46 | 11,21 | 11,05 | 9,91 5100 | 682,8 | 151,1
u 50 |46,52|43,25|11,13|10,94 | 9,69 | 4690 | 542,3 | 139,5
\ 50 |46,20 | 44,05 (11,14 10,90 | 9,91 4310 | 688,2 | 158,2
W 50 |46,56 (43,86 11,21 (10,95| 9,92 | 3910 | 712,1 | 149,7
X 50 |46,73|43,05|11,14|10,80 | 9,68 | 4040 | 520,8 | 134,0
Y 50 |46,32|43,76 | 11,17 | 10,79 | 9,72 | 3830 | 550,5 | 135,8
Z 50 |46,92 |44,97|11,13|10,88 | 9,84 | 4230 | 585,6 | 138,9
Média 45,98 | 43,25| 11,11 | 10,91 | 9,88 |4311,92| 598,32 | 140,65
Desvio padrao 0,787 | 1,066 | 0,065 | 0,081 | 0,118 |333,515| 72,523 | 10,901
Coeficiente de variagdo | 1,71% | 2,46% | 0,59% | 0,74% | 1,19% | 7,73% |12,12% | 7,75%

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE C - RESULTADOS DOS DREGS COM 7 LAVAGENS

Tabela 30 — Resultados do tratamento com 7 lavagens

Amostra | Parametro 12 22 32 42 52 62 72
Massa [g] 50 46 |43,36|40,68|38,84 (36,47 | 34,28

C pH 11 10,86| 9,79 | 943 | 9,3 | 9,19 | 9,14
C.E. [us/cm]| 4060 |678,5| 149 |86,05|69,29| 66,1 |68,71
Massa [g] 50 |45,85|42,58|40,73|38,38|35,25|33,26

| pH 11,08(10,97| 9,82 | 9,54 | 9,19 | 9,41 | 8,98
C.E. [us/cm]| 4400 |589,8|134,5| 84 |79,53|70,85|73,42
Massa [g] 50 | 46,3 | 43,5 |40,09| 37,9 |35,65]|33,83

J pH 11,13(11,09(10,21| 9,49 | 9,22 | 9,16 | 9,14
C.E. [us/cm] | 4260 | 669,2|146,9| 88,1 |79,72|69,23|72,18
Massa [g] 50 |46,52|43,69|42,13|40,08|37,95|35,68

R pH 11,17(10,91| 9,88 | 9,63 | 9,36 | 9,27 | 9,16
C.E. [us/cm]| 4780 |705,5|164,9| 99,8 | 78,41 73,38 | 66,4
Massa [g] 50 |46,73|43,05|41,09|38,64| 36,5 | 34,5

X pH 11,14| 10,8 | 9,68 | 9,64 | 9,28 | 9,22 | 9,16
C.E. [us/cm] | 4040 |520,8| 134 |86,74| 78,9 | 70,88 65,06

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE D - RESULTADOS DO ENSAIO MARSHALL

Tabela 31 — Resultados individuais dos corpos de prova

CP om Hm Vv Massa Peso Est. FC Est. |Fluéncia

Trago [mm] |[mm]| [cm?¥] | [g] | hidro[g] |Lida Corr. | [mm]

REF1 |101,5725| 59,26 | 480,20 | 1180,5 709,7 | 551 | 1,15|632,4 4,85
REF2 | 101,91 |60,59|494,18|1189,95| 713,3 | 804 | 1,11 | 889,9 5,48
REF | REF3| 101,65 |60,57|491,50|119554| 716,0 | 696 |1,11|770,8 3,54
REF4 | 101,79 |59,30|482,58|1189,84| 717,9 | 670 |1,15| 768,1 3,80
REF5 | 101,64 |60,75]492,871199,63| 720,0 | 608 | 1,10 ]| 670,1 4,80

D21 |101,7525|62,27 | 506,38 | 1215,45| 727,2 | 560 | 1,06 | 592,6 6,37
D22 | 101,94 |59,76|487,76|1183,42| 714,9 | 571 | 1,13 |646,4| 3,47
D2 D23 | 101,68 |60,92|494,70(1188,83| 711,5 | 543 |1,10| 595,6 4,17
D24 |101,5225|59,72 483,43 |1175,64| 703,6 | 485 |1,13|549,7| 3,40
D25 | 102,20 |58,18|477,27|1182,91| 706,3 | 608 | 1,18 | 719,3 6,00

D41 |101,6925|60,15|488,52|1197,15| 720,6 | 579 | 1,12 | 648,6 4,35
D42 |101,8625|60,19|490,52|1189,96| 714,3 | 612 |1,12|684,7 6,07
D4 D43 | 101,70 |60,67|492,79(1189,17| 710,4 | 495 | 1,10 | 546,7 | 2,55
D44 | 102,32 |61,60|506,47|1189,77| 710,2 | 546 | 1,08 | 588,2 3,78
D45 |101,6525|61,11]495,95|1192,22| 713,9 | 650 [1,09|709,4 | 4,03

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE E — ANALISE ESTATISTICA

As tabelas a seguir apresentam a analise de homocedasticidade (Saphiro-Wilk
e Levene) das variaveis analisadas, seguida da analise de variancia por ANOVA ou
Kruskal-Wallis. Quando foram identificadas diferencas significativas entre grupos,
apresenta-se em sequéncia a analise de Post-hoc por teste de Tuckey ou teste de

Dunn.
Tabela 32 — Andlise estatistica do tempo de agitacéao
5 Numero .. .,
Efeito lavagem Variavel Teste p Método Grupo e DF MQ F p
o Entre | 0,000467 | 2 | 0,000233
Tempo de agitagao 1 pH | Shapiro-Wilk | 0,6378 ANOVA | Dentro | 0,003333 | 6 | 0,000556 | 0,42 | 0,675
Levene 0,2963 Total 0,0038 8 | 6,65E-01
- Entre | 0,006156 | 2 | 0,003078
Tempo de agitagao 2 pH | Shapiro-Wilk | 0,9773 ANOVA | Dentro | 0,014867 | 6 |0,002478 | 1,242 | 0,3537
Levene 0,5567 Total | 0,021022 | 8 | 3,52E-01
Tempo de agitacio 3 pH Shapiro-Wilk | 0.2072 |\ i aiwatis | 5,756 ) ) - 0,05226
Levene 0,02573 Hc 5,903 - -
o Entre | 5488,89 | 2 | 2744,44
Tempo de agitagéo 1 cE. | Shapiro-Wilk | 03097 ANOVA  |Dentro | 131933 | 6 | 21988,9 | 0,1248 | 0,8849
Levene | 0,4041 Total | 137422 | 8 | 8,64E-01
o Entre | 10651,2 | 2 | 532562
Tempo de agitagao 2 c.e. |Shapiro-Wilk | 0,3045 ANOVA | Dentro | 37530,1 | 6 | 625502 | 0,8514 | 0,4726
Levene 0,06542 Total | 48181,3 | 8 | 4,87E-01
- Entre | 371,976 | 2 | 185,988
Tempo de agitagao 3 c.e. | Shapiro-Wilk | 0,5963 ANOVA | Dentro | 512,367 | 6 | 85,3944 | 2,178 | 0,1945
Levene | 0,4925 Total | 884,342 | 8 | 2,18E-01
Fonte: Elaborada pela autora.
Tabela 33 — Analise estatistica das temperaturas da agua
. Numero Lo ,
Efeito lavagem Variavel Teste p Método Grupo Rle] DF MQ F p
Temperatura 1 pH Shapiro-Wilk | 0.2336 |\ aiwalis | 7,308 ) ) - 0,05573
Levene 0,01122 Hc 7,572 - -
- Entre | 1,09282 | 3 | 0,364275
Temperatura | 2 pH | Shapiro-Wilk | 0.2579 | Anova | Dentro | 0,053867 | 8 | 0006733 | 54,1 | 1,18E-05
Levene | 02762 Total | 1,14669 | 11 | 3,39E-03
- Entre | 2,47289 | 3 | 0,824297
Temperatura | 3 pH | Shapiro-Wilk | 0,3204 | A\oua | Dentro | 0,0996 | 8 | 0,01245 | 66,21 | 544E-06
Levene | 02278 Total | 2,57249 | 11 | 5,15E-03
Shapiro-Wilk | 0,1641 . H 5359 | - -
Temperatura 1 C.E. Levene 0.02371 Kruskal-Wallis He 5,397 . _ - 0,1449
- Entre | 183238 | 3 | 610794
Temperatura | 2 cE | ShapiroWik| 02345 | ANOVA | Dentro | 43500 | 8 | 54375 | 11,23 | 0,003067
Levene 0,06432 Total 226738 | 11 | 2,37E-03
Shapiro-Wilk | 0,3516 . H 8744 | - -
Temperatura 3 C.E. Levene 0.03113 Kruskal-Wallis He 8.744 . _ - 0,0329
Fonte: Elaborada pela autora.
Quadro 6 — Analise estatistica Post-hoc das temperaturas da agua
AMB-2-pH |  60-2-pH 70-2-pH | 80-2-pH AMB-3-pH | 60-3-pH 70-3-pH 80-3-pH
AMB-2-pH 0,00003178 | 0,00008222 | 0,0000154 | AMB-3-pH 0,00002127 | 0,00002416 | 0,000007031
60-2-pH 14,56 0,6191 0,7297 | 60-3-pH 15,37 0,9976 0,3742
70-2-pH 12,81 1,759 0,1799 | 70-3-pH 15,11 0,2587 0,299
80-2-pH 16,04 1,478 3,237 80-3-pH 17,8 2,432 2,691
AMB-2-CE | 60-2-CE | 70-2-CE | 80-2-CE AMB-3-CE | 60-3-CE | 70-3-CE 80-3-CE
AMB-2-GE 0,004511 | 0,02848 | 0,004517 | AMB-3-CE 0,009208 0,2575 0,01742
60-2-CE 7.1 0,5251 1 60-3-CE | 0,009208 0,141 0,8208




70-2-CE

5,099

2

0,5257

70-3-CE

0,2575

0,141

0,2129

80-2-CE

7,098

0,001566 1,

999

80-3-CE

0,01742

0,8208

0,2129

Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 34 — Andlise estatistica do tratamento com 3 lavagens

Efeito Variavel Teste p Método Grupo| SQ |DF|MQ |F p
Quantidade de lavagens | pH | Shapiro-Wilk | 0.0174 o carwanis | T [9982| - | - | |g4sE-18
Levene - Hc 95,66 | - -
Quantidade de lavagens | C.E. Shapiro-Wilk | 1.6E-12 | ol Wallis H 96,7 | - ©|-15,18E-18
Levene - Hc 96,7 - -

Fonte: Elaborada pela autora.

Quadro 7 — Andlise estatistica Post-hoc do tratamento com 3 lavagens

pH lav 1 pH lav 2 pHlav 3 pH lav 4 pH lav 5 pH lav 6 pH lav 7 pH lav 8
pH lav 1 0,003151 | 6,26E-10 | 0,000004768 | 3,871E-07 | 1,935E-07 | 1,306E-08 | 8,374E-09
pH lav 2 0,003151 0,001233 | 0,003758 | 0,0006782 | 0,0004179 | 0,00006114 | 0,00004431
pHlav 3 6,26E-10 0,001233 0,288 0,118 0,0904 0,02977 0,02454
pHlav4 | 0,000004768 | 0,003758 0,288 0,6992 0,6263 0,3912 0,3598
pHlav 5 3,871E-07 | 0,0006782 0,118 0,6992 0,9199 0,6376 0,5966
pH lav 6 1,935E-07 | 0,0004179 | 0,0904 0,6263 0,9199 0,711 0,6681
pH lav 7 1,306E-08 | 0,00006114 | 0,02977 0,3912 0,6376 0,711 0,9536
pH lav 8 8,374E-09 | 0,00004431 | 0,02454 0,3598 0,5966 0,6681 0,9536

C.E.lav 1 CE.lav2 [CE.lav3| C.E.lav4 C.E.lav5 | C.E.lav6 C.E.lav7 C.E.lav8
C.E.lav 1 0,001703 | 3,49E-10 | 0,000003719 | 2,455E-07 | 1,046E-08 | 6,968E-09 | 1,464E-07
C.E.lav2 | 0,001703 0,001703 | 0,004449 | 0,0007273 | 0,00008111 | 0,00006081 | 0,0005108
C.E.lav3 | 3,49E-10 0,001703 0,2881 0,1103 0,03085 0,02591 0,09046
C.E.lav4 | 0,000003719 | 0,004449 0,2881 0,6798 0,3971 0,3683 0,6263
C.E.lav5 | 2,455E-07 | 0,0007273 | 0,1103 0,6798 0,6643 0,6263 0,9409
C.E.lavé | 1,046E-08 |0,00008111 | 0,03085 0,3971 0,6643 0,9578 0,7189
C.E.lav7 | 6,968E-09 |0,00006081 | 0,02591 0,3683 0,6263 0,9578 0,6798
C.E.lav8 | 1,464E-07 | 0,0005108 | 0,09046 0,6263 0,9409 0,7189 0,6798

Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 35 — Andlise estatistica do tratamento com 7 lavagens

Efeito Variavel Teste p Método Grupo| SQ |DF|MQ |F p
C(i)eugr;teilde;c:]es pH Shapiro-Wilk | 0,02815 Kruskal-Wallis H 90,19 | - - | 271E17
9 Levene - He |9023| - | -
Quantidadede lavagens | C.E. Shapiro-Wilk | 8.60E-12 | \caiwanis | H 95881 - | - | 1,58E-17
Levene - Hc 91,37 | - -
Fonte: Elaborada pela autora.

Quadro 8 — Andlise estatistica Post-hoc do tratamento com 7 lavagens

pH lav 1 pH lav 2 pHlav 3 pH lav 4 pHlav 5 pH lav 6 pH lav 7
pH lav 1 0,001918 | 8,148E-11 | 0,000001531 | 1,177E-07 | 6,225E-08 | 4,273E-09
pH lav 2 0,001918 0,0006856 | 0,002327 0,0004081 | 0,0002622 | 0,00003938
pHlav 3 8,148E-11 0,0006856 0,2642 0,1082 0,08513 0,02906
pHlav4 | 0,000001531 [ 0,002327 0,2642 0,7053 0,6403 0,4104
pHlav 5 1,177E-07 | 0,0004081 0,1082 0,7053 0,9291 0,6563
pH lav 6 6,225E-08 | 0,0002622 | 0,08513 0,6403 0,9291 0,7219
pHlav7 | 4,273E-09 |0,00003938 | 0,02906 0,4104 0,6563 0,7219

C.E.lav 1 CE.lav2 | C.E.lav3 C.E.lav 4 CE.lav5 | CE.lave | C.E.lav7
C.E.lav 1 0,0009775 | 4,286E-11 | 0,000001166 | 0,00000012 | 1,221E-08 | 8,694E-09
C.E.lav2| 0,0009775 0,0009775 0,0028 0,000624 | 0,0001312 | 0,0001036
C.E.lav3 | 4,286E-11 0,0009775 0,2643 0,1215 0,05097 0,0445
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C.E. lav 4 | 0,000001166 0,0028 0,2643 0,7386 0,5189 0,4905
C.E.lav5 | 0,00000012 0,000624 0,1215 0,7386 0,7555 0,7219
C.E.lavée | 1,221E-08 0,0001312 0,05097 0,5189 0,7555 0,9645
C.E.lav7 | 8,694E-09 0,0001036 0,0445 0,4905 0,7219 0,9645
Fonte: Elaborado pela autora.
Tabela 36 — Analise estatistica dos pavimentos
Efeito Variavel Teste p Método | Grupo SQ DF MQ F p
Entre | 47071,1 | 2 | 23535,6
y o , Shapiro-Wilk | 0,9088
Estabilidade corrigida | Quantidade de dregs ANOVA | Dentro | 75495,3 | 12 | 6291,28 | 3,741 | 0,05461
Levene 0,561 Total | 122566 | 14 | 5,19E-02
) ) Entre | 0,71044 | 2 | 0,35522
. . Shapiro-Wilk | 0,6206
Fluéncia Quantidade de dregs ANOVA | Dentro | 16,9829 | 12 | 1,41524 | 0,251 | 0,782
Levene 0,3529 Total | 17,6934 | 14 | 7,77E-01

Fonte: Elaborada pela autora.



